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1 FORMULACION DEL PROBLEMA

11 Descripcion del problema

El uso irracional de los recursos hidricos se ha visto gran parte
afectado debido ala actividad humana en diferentes campos como
lo son la industria metaltrgica, minera, quimica, curtiembre,
farmacéutica, la agricultura, industria de alimentos, entre muchas
otras, generando una preocupacion mundial debido al deterioro de
la calidad de este recurso natural por el incremento en el uso de
metales pesados presentes en las aguas residuales como puede

ser el Cr*8, entre otros metales como el Pb*2.
En este contexto, en el presente documento se plantea la

pregunta de investigacion:

¢Como actuan las arenas ilmeniticas de origen colombiano en
la variacion del pH ysu capacidad de remocién por adsorcion

del metal pesado Cr *6?
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2 Objetivos de lainvestigacion:

2.1 OBJETIVO GENERAL:
Estudiar las arenas ilmeniticas de origen colombiano a través de su caracterizacion

microestructural y elemental, y su evaluacion en la adsorcién de Cr*S.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar la microestructura, la composicion quimica y la
morfologia delas arenas ilmeniticas de origen colombiano.
e Determinar el efecto del pH en la capacidad de remocién de Cr*¢ de

arenailmenita

12



3 Justificacion de lainvestigacion:

3.1 JUSTIFICACION

Colombia posee un potencial hidrico tres veces mayor que el promedio
suramericano y seis veces mayor que la oferta hidrica especifica promedio
mundial; pero ha empezado a tener problemas de disponibilidad de agua en
muchas de las regiones, especialmente en las mas pobladas, debido a la
contaminacion, deforestacion, la erosion, la pérdida de la capacidad de retencion
de aguas como en la region de la amazonia colombiana y la regulacién de los
recursos en los suelos de laderas y piedemonte hacia los llanos orientales, que
han afectado la biodiversidad en los ecosistemas como por ejemplo los bosques y
paramos, repercutiendo en un proceso lento de desestabilizacion hidrica en las
grandes cuencas, tales como las de los rios Magdalena y Cauca como o se puede

observar en la Figura 1.
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Figura 1.Potencial Hidrico de Colombia.(Como et al., 2008)
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Actualmente el porcentaje de contaminacién en Colombia es del 25% por accion
humana; segun un estudio realizado en el afio 2010 por el instituto de Hidrologia,
mineria y desarrollo ambiental (IDEAM). Cabe resaltar que el agua es un recurso
fundamental para la vida, todos los seres humanos estdn compuestos
morfol6gicamente en 70% compuestos en agua y un 30% musculo, tejidos y huesos

(IDEAM, 2010) ;(Marin, 2003).(Samboni et al., 1969).

Los antecedentes encontrados en la recision de la literatura realizada muestran
que altos contenidos de Cr*%; son cancer de pulmén, malformaciones del feto en
mujeres embarazadas, en las poblaciones aledafias que se abastecen de agua

contaminada usan este recurso hidrico fundamental para la vida.

Este proyecto busca la descontaminacion de efluentes con Cr*écon mineral de

iimenita de origen colombiano.(Hernandez et al., 2022)

El mineral de ilmenita es de origen natural, se ha encontrado grandes depdsitos de
este mineral en diversas partes del mundo, en paises como por ejemplo Australia,
Noruega, India, Brasil, Ecuador. En el caso de Colombia, se ha encontrado en las

costas del pacifico (Ismainar, 2015; (Hernandez et al., 2022)).
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Debido a su abundancia, se han identificado diversas aplicaciones en diferentes
procesos. Uno que ha supuesto un gran potencial, es como material adsorbente,
siendo un material de gran rendimiento y alta eficiencia en la capacidad de remocién
de metales pesados. Es por esto, que se ha propuesto como un material que puede
ser empleado para combatir la contaminacion de los recursos (Hernandez et al.,
2022).

En el caso colombiano, sus fuentes hidricas presentan un problema importante
debido a la baja calidad del agua, en muchos casos debido a la presencia de gran
cantidad de metales pesados vertidos a los rios. Algunos de los metales pesados
gue generan mayor contaminaciéon a los rios son el Cromo ,el Plomo por
mencionar algunos. Ante esta situacién inminente de contaminacion, a lo largo de
los afios seha optado buscar diversas alternativas para solucionar este problema;
entre ellas una de las mas respresentativas es la adsorcion por remocién de

metales pesados. (Hernandez et al., 2022)

Uno de los principales generadores de estos metales pesados en Colombia, es la
industria manufacturera de cueros (curtiembres); la cual genera graves problemas
en la salud de las poblaciones aledafias a los rios contaminados (Guhl,

2006).(Samboni et al., 1969).

3.2DELIMITACION

16



Para su respectivo estudio estas arenas ilmeniticas de origen colombiano, seran
analizadas mediante la caracterizacidon microestructural por MEB y elemental a
través de DRX, su composicidn quimica cuantitativa a través del FRX; asi como
determinar la capacidad de remocién del Cr*® variando el pH de las soluciones
preparadas a nivel de laboratorio. Uno de los principales yacimientos ; se
encuentra en el Rio Telpi ubicado en el municipio de Barbacoas en el

departamento de Narifio.
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4 Marco Teorico

4 1llmenita

La ilmenita es un mineral abundante encontrado en la naturaleza; su composicién
esta conformada principalmente por Oxidos de hierro y titanio en distintas
proporciones, dependiendo de su origen, forma compuestos estables ;asi mismo
su formula empirica es FeTiO5, que se puede hallar a través de Analisis elementa,
a partir de los pesos atomicos del hierro(55.8),titanio(47,9) y oxigeno(16).(Lagos et

al., 2020)

La ilmenita se caracteriza por tener una estructura cristalina hexagonal derivada de
la hematita (a-Fe203), con dos elementos de hierro y titanio (Fe y Ti) con una
formacioén similar, alternada en pares en la forma de iones de titanio iénico Ti**y
hierro iénico Fe?* en capas alternadas y entre las galerias atomos de oxigenos, con
coordinacion octaédricas formando asi una estructura mas compleja.

Debido a su estructura quimica y a la abundancia en la corteza terrestre de la

ilmenita, puede ser estudiada como material adsorbente. (Lagos et al., 2020).
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4.2 Historia de la llmenita

En 1791, William Gregor, un quimico aficionado de Cornwall usé un iman para
extraer el mineral que ahora se conoce como llmenita de un rio local ubicado en
Cornwall, Inglaterra en el valle de Menaccan. Posteriormente extrajo el hierro y lo
molié obteniendo polvo negro con &cido clorhidrico(HCI), obteniendo como

resultado residuos de 6xido de titanio impuro(Ratner, 2013)

Después de 1932, un proceso desarrollado por William Kroll permitio la extraccion
comercial de titanio a partir de minerales naturales(Ratner, 2013) .

Para el afio 1940, ya se habian logrado resultados satisfactorios de fabricacion con
Titanio (Ti). Al final de la Segunda Guerra Mundial, la metalurgia aplicada al titanio
junto con sus tratamientos y aleaciones mezcladas ayudaron a formar otros
compuestos, este mineral se fue abriendo paso en la industria en diversos tipos de
aplicaciones que van desde aplicaciones militares (aviones, cohetes, misiles y
chalecos antibalas) hasta usos con fines quimicos (Adsorcién), farmacéuticos
(pasta dental e implantes bucales con aleaciones y recubrimientos) e industriales

en época de postguerra. (Ratner, 2013)

El mayor avance en el uso de titanio para implantes de tejido O6seo fue el
descubrimiento de Branemark de la osteointegracion, utilizado en implantes

dentales (Ratner, 2013)
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Los antecedentes presentados; respecto al uso de la ilmenita como material y sus
diversas aplicaciones; fueron realizadas por diversos autores como se muestra a

continuacion.

4.3 Aplicaciones de la lImenita

Los procesos fotocataliticos son técnicas eficientes para la mineralizacion de
contaminantes organicos en efluentes acuosos.(De Araujo Scharnberg et al.,
2020)En el area de fotocatdlisis, las investigaciones se han enfocado en
desarrollar y potencializar las aplicaciones de las arenas negras como en la
degradacion de colorantes o gases de tipo (6xidos nitricos) NOx (Z. J. Chen et al.,
2011).En otras investigaciones se direccionan a la sintesis y obtencién de
precursores nanoestructurados de éxidos de hierro, titanio, nitrogeno y azufre (Fe-
Ti-N-S). Dichomaterial cuando sintetizado de forma nanométrica se presenta como

un material prometedor multifuncional (Lagos et al., 2021)

Dentro de las aplicaciones industriales de dicho material se han centrado
principalmente en la produccion de dioxido de titanio y recuperaciéon de hierro (Fe)

y Titanio (Ti) (Lagos et al., 2021)

Por ultimo, en cuanto a la remocidn de metales pesados la ilmenita que es un

mineral natural, a través de la adsorcién actia como un mecanismo eficiente para
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purificar el agua. Este ultimo se da cuando el adsorbente del material contaminante
se acumula en la superficie del sélido que actia como adsorbente formando una
capa fina molecular o atbmica que remueve de la solucion los metales pesados en

solucion o adsorbatos (Fu & Wang, 2011).

@ (@)
\ | .
Precursor / Precursor | Prne
fintrinseco .p extrinseco) ' ]
9. 000000000 ' 0
GOV DEOD

Figura 2. Adsorcion a un estado precursor sobre sitios vacios (intrinsecos) o llenos (extrinsecos). Adaptado de
(Y. Chen et al.,1999)

El estado intrinseco absorbe (Pai), desorbe (Pdi) o difunde. El estado extrinseco
desorbe (pde) o difunde (Pme) a otro sitio antes de absorberse en un sitio vacio.
Reimpreso con permiso de lop Publishing (2010).

4.4 Mecanismos de Adsorcién

Dentro de los principales mecanismos de adsorcion encargada de la acumulacién
de una sustancia o un mineral en una interfase entre una superficie sélida en este

caso el adsorbente que es la arena ilmenita de origen colombiana y una solucién o

21



adsorbato de contacto que es el adsorbato el agua que se le realizé una remocion
por adsorcion; que mas adelante en el disefio metodoldgico sera estudiado en
detalle a través del procedimiento realizado en el laboratorio. En la Figura 3, se
explica las diferencias que abarcan los conceptos de absorcion que es un
mecanismo quimico que se presenta dentro de un cuerpo en su capa superficial
de forma que abarca de una capa a otra capa y adsorcion que es la quesolo es de

manera superficial y no por capas.

nterfaz gas-ligquido imertaz ¥quida-solkia

v v
|

\
(- | &
«“ © ¢“
I
[ ') .l (<
| | |
“ , 1@ ¢ P -
Iquido Liquide
Absorcian Adsorcion

Figura 3. Diferencias entre absorcion y adsorcion. (Fuerzas-de-van-Der-Waals-150126050148-Conversion-
Gate01-Thumbnail-4, 2017).

Existen dos tipos de adsorcién, fisica(Fisisorciébn) y quimica

(Quimisorcion).

44.1 Fisisorcion

Las interacciones discutidas en la teoria de la adsorcion fisica, es un principio
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tratado en la fisisorcion; se define en el contexto de la aproximacion de Born
Oppenheimer como es el caso de las interacciones de los atomos de capa cerrada

en tres dimensiones.

Ecuacion 1. Ecuacion de schrodinger.(Bruch, 1983)

i = nimero imaginario(no tienen unidades)

h = constante de planck = 6.63x1073*4unidades en Jules

Fri Derivada parcial de la funcion de onda respecto al tiempo.

V2= Operador lapaciano
Y = letra Psi que representa la longitud de onda medida en Amstrongs.
v = representa la energia potencial =

unidades en Jules o newton metro

En principio, las energias potenciales de interaccion se obtendran del estado
fundamental solucion de la ecuacién de Schrddinger(onda y tamafio de particula
con respecto a los estados del electron, para conocer su posicion y velocidad inicial
para un tiempo no establecido)apropiada para los movimientos electrénicos con

respecto a la teoria de las interacciones de fisisorcion en el campo de nucleos fijos.

El lenguaje convencional para las fuerzas intermoleculares entre atomos de capa
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cerrada y para adsorcion fisica se refiere a energias de dispersion y a las fuerzas
de intercambio-superposicion. Estos son los procesos dominantes en la teoria

completa. (Bruch, 1983)

Para subsistemas bien separados y para subsistemas fuertemente superpuestos,
respectivamente. Se dispone de resultados mas detallados para estos dos casos
limite que para las separaciones intermedias donde ocurre el minimo del potencial
del par. (Bruch, 1983) Para subsistemas bien separados, en ausencia de multipolo
permanente momentos, la atraccion de Van der Waals es la interaccion de largo
alcance dominante. (Bruch, 1983)Todo esto con el fin de establecer como se
genera una respuesta cuando se realizaun proceso de fisisorcion por Adsorcién del

mineral de la ilmenita, como se ilustra en la Figura 4:

Fuerzas
Intermoleculares o
de Van der Waals .‘—V

-

-

e o

Eniaces Molecuias

o

Figura 4. Enlaces de Van der Waals e imagen de J.D Van Der Waals. (Https://es.slideacido
share.net/areaciencias?utm_campaign=profiletracking&utm_medium=sssite&utm_source=ssslideview, 2015).
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Los enlaces de Van der Waals son muy importantes; ya que permiten abarcar
muchos conceptos de adsorcion.Ademas como lo evidencia la imagen,son enlaces
moleculares y a través de fuerzas intermoleculares en el Cromo y plomo iénico que
permitira hacer remocion por adsorcion de estos metales pesados a través de
interacciones dipolo-dipolo ,es decir,entre moleculas polares y apolares junto con

sus fuerzas intermoleculares fuertes.

4.4.2 Quimisorcion

La Quimisorcién es la union de 4tomos o moléculas a una superficie sélida. La
Quimisorcioén se refiere a enlaces 'de fuerza quimica' en oposicion a la fisisorcion,
que se refiere a enlaces xeaker que solo pueden estabilizarse en la superficie a
bajas temperaturas generando enlaces aun mas fuertes que los que e presentan

en la fisisorcion.(Norsko, 1990).

La descripcion de estos fendmenos se basa en muchas subdisciplinas diferentes de
la fisica y la quimica. Una descripcion del enlace de Quimisorcién, por ejemplo,
requiere una comprension detallada de la estructura electrénica de los atomos y las
moléculas fuera de las superficies de tipo de tipo covalentes o idnicos. (Norsko,
1990)

Algunos factores pueden afectar la eficiencia del adsorbente en la remocion de

metales pesados en medios acuosos, como, por ejemplo: la concentracion inicial
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del adsorbato, la temperatura, la dosificacion del adsorbente, el pH, el tiempo de
contacto y la velocidad de agitacion. Generalmente las tasas de remocion de los
metales pesados se ven favorecidas con el incremento de estas variables ya
mencionadas (Burakov et al., 2018). En la Figura 5. Quimisorcion. (-Quimisorcion-
Diagrama-de-Energia-Frente-a-  Distancia-y-Comparacion-Con-La, n.d.) se
observan las variables de la energia producida como incide directamente en las
capas de un cuerpo a través de la fisisorcion de forma muy superficial y la
Quimisorcién por enlaces de Van Der Waals donde se evidencia una potencial
capacidad de remocién de metales pesados comoel cromo a través de la adsorcion

a una distancia cercana.

Distancia x

Fisisorcién

=
=
et
D
-

(V8]

Quimisorcion

Figura 5. Quimisorcion. (-Quimisorcion-Diagrama-de-Energia-Frente-a-Distancia-y-Comparacion-Con-La, n.d.)
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Para determinar la composicidon en la caracterizacion se realiza através de la
campana de Gauss donde se revela que los picos mas finos son estructuras
nanometricas; hasta el orden de ser submicrométricas y los mas gruesos son de
gran tamanfo, en este caso se aplican ondas de interferencia constructivas para su
posterior analisis que mas adelante seran explicados en la metodologia gracias a

la ley de Bragg y Hall Pench.

Los materiales empleados como adsorbentes deben tener una elevada capacidad
de adsorcion y afinidad con los contaminantes que seran removidos de los efluentes
de aguas residuales. Los adsorbentes comunmente empleados pueden ser de
origen mineral, organico o biolégico tales como: carbdén activado, zeolita, arcillas
minerales, subproductos industriales, residuos agricolas, biomasa y material

polimérico(Burakov et al., 2018).

Por otra parte, los materiales nanométricos 0 nano adsorbentes han ganado
atencion a nivel ambiental, debido a su tamafio de particula pequefia, elevada area
superficial e interaccion entre el adsorbente y el adsorbato en la remocién por
adsorcion (Yean et al., 2005). Entre los adsorbentes nanométricos disponibles se
destacan los 6xidos metalicos incluyendo 6xidos férricos, éxidos de magnesio, 6xido
de aluminio, 6xido de titanio, 6xido de manganeso y Oxido de cerio (Hua et al.,
2012). Estos materiales, exhiben propiedades tanto fisicas, como quimicas y
biolégicas que no son perceptibles y comparables con adsorbentes de tamafio
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considerable, poseen propiedades tales como, la mono dispersion, la libertad de
defectos superficiales y en especial sus propiedades Opticas (Yean et al., 2005).

Los adsorbentes de tamafio nanométrico tienen la capacidad de remover metales
pesados como cromo, plomo, niquel, mercurio, arsénico y cadmio rapidamente en
un amplio rango de concentracion (1 a 1000 ppm)(Rajput et al.,, 2016).Dichos
materiales pueden ser de origen natural o sintético, siendo los 6xidos de hierro,
oxido de manganeso, O0xido de aluminio y oxido de titanio los mas ampliamente

estudiados para la remocion de metales pesados en agua (Hua et al.,2012).

Los 6xidos de hierro son abundantes en la naturaleza y relativamente econémicos,
son medioambientalmente amigables. En general la ilmenita estd compuesta por
goethita (a-FeOOH), hematita (a-Fe203), maghemita (Y-Fe203), Magnetita (FesOa)
y oxidos de hierro y titanio(Fe@FexOy)(Hua etal., 2012). Por otra parte, el diéxido
de titanio presenta una alta estabilidad, elevada actividad fotocatalitica, no
toxicidad, propiedades dieléctricas adecuadas y elevada é&rea superficial
especifica que ofrecen capacidad de absorcion para la remocién de metales
pesados en solucion (Mahdavi, Jalali, & Afkhami, 2013; Razzaz, Ghorban,
Hosayni, Irani, & Aliabadi, 2016). Por otro lado, materiales a base de ilmenita,
poseen en su composicion 6xidos de hierro y titanio en distintas proporciones,

dependiendo de su origen. (Hua et al., 2012).
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La determinacion de la estructura geométrica de superficies con especies
quimisorbidas se esta convirtiendo en una enorme industria denominada
cristalografia de superficie. Las capas adsorbidas de atomos o moléculas a menudo
se ordenan en la superficie y pueden sufrir cambios de fase por transiciones.
(Norsko, 1990)

El proceso de adsorcién implica el acoplamiento del atomo o molécula adsorbente
acoplado a todos los grados de libertad de la superficie. Durante el proceso se
pueden excitar fonones o pares electrén-hueco, o se puede intercambiar carga entre
la superficie y las especies adsorbentes. La presencia de atomos y moléculas y la

superficie sélida generalmente aumenta la complejidad de estos. (Norsko, 1990)

4.5 lImenita como adsorbente

La ilmenita como adsorbente presenta gran capacidad en la remocién de metales
pesado actuando como adsorbente la hacen efectiva en eliminacion de metales
pesados en el agua , diversos autores, han investigado este tema con elobjetivo
de establecer a través de las principales discusiones de resultados; como la

ilmenita fue utilizada.

4.5.1 Antecedentes de DRX(Difraccion por rayos X) en arenas
ilmeniticas

Los autores Ecuatorianos Diana Marcela Cafas, Henri Gautier y Julio Andrés
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Pedraza en su estudio acerca de las Capacidades foto-oxidativas y foto-reductoras
de concentrados de arena negra ricos en ilmenita; utilizaron el naranja de metilo
comomolécula sonda; para tratar arenas negras ricas en ilmenita de un depdsito
aluvial de Barbacoas ubicado en el departamento de Narifio, obteniendo un

fotocatalizador de bajo costo y alta disponibilidad.

Los concentrados minerales fueron obtenidos por concentracion gravimétrica en
una mesa Wilfley (angulo de inclinacion de la plataforma: 11-14°) seguido de un
proceso de magnetismo seco 0 separacion electromagnética hameda.
Posteriormente, el tamafio de particula se redujo manualmente hasta malla 325. Se
analizd6 la estructura cristalina mediante refinamiento Retvield resultados
mostrando que la pureza mas alta alcanzada fue de un 93,46% para la ilmenita en

estado puro (FeTiO3). (Cafias-Martinez et al., 2019).

Los picos de difraccibn mostraron el patrén de Difracion tipico por DRX de la
arena negra de la que se desprende la presencia de ilmenita — FeTiO5 (ilmenita
pura) (PDF No. 75-1209), zirconio (ZrSiO4) (PDF No. 80-1809) y Silicio (PDF No.
85-794). Fueron identificados los principales compuestos cristalinos, y la hematita
(PDF No. (Diéxido de Titanio) 87710), ademas de fases secundarias.(Cafias-
Martinez et al., 2019).

En el trabajo de (Lagos et al., 2021)se encontr6 (llmenita-Hematita) IH-SS

precipitadas ricas en hematita, con lineas de difraccién adicionales pertenecientes
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a una fase secundaria. La baja intensidad de picos de difraccion y aspecto amplio
dificultaron su refinamiento por parte de los Método LeBail. Sin embargo, su
composicidon quimica, rica en sodio, y previo conocimiento de las fases
precipitadas durante el tratamiento hidrotérmico del mineral ilmenita arenas, sugirio
que las lineas situadas especialmente en 26=11.31°, 26.18°, 30.05°, 38,20° y
47,62° en el eje de 26 en el patron XRPD del polvo P-180 podria pertenecer a una
estructura de trititanato de sodio (PDF: 00-031-1329) con algo de (Titanio) Ti

intercambiado por (Hierro)Fe.(Lagos et al., 2021)

Un analisis adicional de las lineas de difraccion (12,34°, 18,35°, 30,04°, 36,74° y
43,35°), que podrian estar asociados con una estructura de hexatitanato de sodio

(PDF: 01-073-1398), que también es un compuesto dopado con (Hierro)Fe.

Estas lineas de difraccibn pueden ser atribuidas a nanocinturones, con una
relacion de masa (hierro/Titanio) Fe/Ti de 1,6 .(Lagos et al., 2021).
Nos aport6 informacion acerca de la morfologia en las estructurascristalinas, junto

con su composicion elemental que se pueden encontrar en las arenas ilmeniticas.

4.5.2 Antecedentes de FRX(Fluorescencia por rayos x) en arenas
ilmeniticas
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En el articulo de (Rajput et al., 2016), magnetita magnética para la sintesis y
remocion de Cromo ionico .(Rajput et al., 2016)

En este trabajo se hallaron los siguientes compuestos, Bao(6xido de bario en 0,01
%), CaO(6xido de Calcio en 0,04 %), Fe,0;(hematita en 89,5 %), MnO (6xido de
Manganeso)(0,18%), Na20O(Dioxido de sodio en 0,07 %), Si02(Didxido de silicio en
1,12 %). SrO(6xido de zirconio en 0,01), (Dioxido de titanio) TiO2 El andlisis quimico
confirmo la presencia de hierro, Lagos y colaboradores encontraron , una buena
aproximacion a determinar la composicion de la fase, de FeTiO5(ilmenita pura) y
Fe203 (hematita) es muy cercano a lo reportado para BMS (Arenas Negras
Minerales) ecuatoriano (0.6) FeTiOsilmenita pura)-(0.4) Fe203 (hematita), apartir de

datos de fluorescencia de rayos X MEB cuantitativa . (Lagos et al., 2021)

1). El(hierro) Fe tiene alto contenido indica que la composicion
quimica del (Composicion Sdlida De llmenita- Hematita)lH-SS
obtenido difiere significativamente de la de otras nanoestructuras

preparadas con arenas a base de ilmenita.

Para el caso de las pruebas de fluorescencia de rayos x ,fue util la
informacién propuesta por (Lagos et al, 2020, 2021; Rajput et al.,
2016),gracias a que nos permitié fijar la composicidon quimica, que

se podria encontrar en las arenas ilmeniticas.
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4.5.3 Antecedentes de MEB(Microscopia eléctronica de barrido) en
arenas ilmeniticas

Dentro de las principales investigaciones realizadas en la técnica de
caracterizacion de MEB cabe resaltar en trabajo realizado por (Lagos et al., 2021)
en las arenas minerales negras ecuatorianas fueron utilizadas como materia prima
para la produccion de nanoestructuras de éxido de titanio. (Lagos et al., 2021)

Las caracteristicas a escala de las morfologias del producto se observaron mediante
microscopia electrénica de barrido (MEB) y analisis de microscopia electrénica de
transmision (TEM).(Lagos et al., 2021)

Después del tratamiento hidrotermal alcalino, los productos preparados de ambos
provienen de las rutas de acceso mostraron cambios significativos en su color; es
decir, polvos rojizos y marrones se obtuvieron para las muestras P-180 y 180.

El cambio de color es una prueba indirecta de la purificacibn quimica de

BMS(Arenas Negras Minerales) observado en la Figura 6:
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Figura 6.Muestra de arena natural, molida p180 y 180.(Lagos et al., 2020)

ya que la ilmenita pura esun conductor con una banda de aproximadamente 2,5
eV(electronvoltios), mientras que en al otro lado de la solucion sélida de ilmenita-
hematita, la hematita presenta unas bandas de 2,2 eV(electronvoltios).(Lagos et
al., 2021) de acuerdo con los datos previamente reportados. Como era de esperar,

después del proceso de molienda no hay productos quimicos.

Se generaron estructuras corrugadas de trititanato de sodio gracias a unas bases
de datos realizadas por difraccion de rayos x (PDF: 00-031-1329), se pudo
observar Titanio Ti intercambiado con Hierro Fe con diferentes composiciones de
fase, desde la fase inicial de las hematitas hasta la fase final rica en ilmenita.
Mientras que en las fases secundarios de los embebidos se encontré lepidocrita y
titanio corrugado.Después, tramaron los volimenes de celda unitaria de diferentes
fases (Composicién Soélida De limenita-Hematita)lH-SS en funcién de la fraccién

molar deilmenita (xilm). (Lagos et al., 2021)
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Por lo tanto, este enfoque se consideré en el estudio actual para estimar la ilmenita.
contenido dentro de (Composicion Solida De Ilmenita-Hematita) IH-SS en el
BMS(Arenas Negras Minerales) molido y en los polvos sintetizados.

También es evidente que después de los tratamientos hidrotermales alcalinos
(muestras P-180 y 180), los productos (Composicion Sélida De limenita-
Hematita)IlH-SS se volvieron mas ricos en fraccibn molar de hematita que el
precursor y, por lo tanto, mas rico en contenido de Fe que el (limenita-

Hematita)IH-SS en las (Arenas Negras Minerales) molidas. (Lagos et al., 2021)

4.5.4 Antecedentes de morfologia
Teniendo en cuenta los colores rojizo y marron de los polvos obtenidos, sepueden
utilizar en el campo de los pigmentos inorganicos. Asi mismo, para mejorar la
resistencia a la corrosion de recubrimientos depositados sobre superficies
metalicas, de Fe-Ti-NS (hierro, titanio sodio y plomo) podria emplearse
y como relleno, de nanoparticulas de hierro o de 6xido de titanio. (Lagos et al.,
2021)

La Figura 7. Microscopia eléctronica de barrido extraida de la playa
“El ostional” esta imagen nos muestra(a)la morfologia vy
tamano,(b)los embebidos secundarios y (c) las 3 diferentes fases
encontradas en el mineral de las arenas minerales negras.muestra
imagenes RDE-MEB(Retrodispersion de electrones-microscopia
eléctronica de barrido de la muestra S1. El tamafio de particula

esta entre 50 y 200 pym. (a). La morfologia irregular parece deberse
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a la meteorizacién, que a veces provoco la extraccion de las

particulas secundarias incrustadas (b).

Ademas, la sefial de BSE distingui6 tres fases minerales que se
pueden ver en (c). Por el lado de (Rajput et al.,, 2016), la
incorporacion del Fe-Ti-NS(hierro, titanio sodio y plomo) en un
polimero mejora las propiedades mecanicas y térmicas de la matriz
del material compuesto, como una alternativa a las

nanoestructuras basadas en carbono.(Lagos et al., 2021)

Figura 7. Microscopia eléctronica de barrido extraida de la playa “El ostional” esta imagen nos muestra(a)la
morfologia y tamafio,(b)los embebidos secundarios y (c) las 3 diferentes fases encontradas en el mineral delas
arenas minerales negras.
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Figura 8. Microscopia electronica de transmision micrografia de nano particulas magnéticas. imagen (a)154
KX,(b)410KX,(c)1020KX y (D)4100 KX.(Rajput et al., 2016)

La Figura 9, muestra imagenes de HR-TEM(Microscopia electrénica de alta
resolucion) de nuestras nanoparticulas Fe;0(d) mostraron la aglomeracion de
estas nanoparticulas magnéticas. Esta agregacion se atribuyé tanto a los dipolos
magnéticos como a las fuerzas de Van der Walls ,los agregados son mas

pequefios que unas pocas micras.(Rajput et al., 2016)

37



; -
O =20 mwW ExTe2000 W G 3003003
WO I o . WO e Mg e 103 17K R

Figura 9. Microscopia eléctronica de barrido a través de nanoparticulas magnéticas (MEB)a (a)10.25KX y 4
micrones ,(b)103.17KX a 200 nanémetros.(Rajput et al., 2016)

En la Figura 10 se puede observar picos de alta intensidad de los elementos

carbono, hierro y oxigeno.
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Figura 10.Microscopia eléctronica de barrido Magnetita.(Rajput et al., 2016)
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En la Figura 11 ,se puede se puede observar como se ve una microscopia
electronica de barrido a 100 micrones con una mayor presencia de particulas de

Oxigeno y hierro.

Figura 11. MEB(Micréscopia eléctronica de barrido) a 100 micrones de Magnetita.(Rajput et al., 2016)

En la Figura 12 se puede observar picos de alta intensidad de los elementos

carbono, cromo y oxigeno.
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Figura 12. MEB(Micréscopia eléctronica de barrido) para Cromo iénico.(Rajput et al., 2016)

En la Figura 13 se puede observar picos de alta intensidad de los elementos de

Hierro, cromo y oxigeno.

Figura 13. MEB(Micréscopia eléctronica de barrido) a 100 micrones de Magnetita.(Rajput et al., 2016)
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En esta imagen se puede observar cdmo se ve una microscopia electronica de
barrido a 100 micrones con una mayor presencia de particulas de Oxigeno ,hierro

y Cromo en color azul.(Rajput et al., 2016)

cps/eV

Figura 14. MEB(Micréscopia eléctronica de barrido) para carga de particulas de Magnetita con plomo
i6nico.(Rajput et al., 2016)

En la Figural5 se puede observar cdmo se ve una microscopia electronica de
barrido a 100 micrones con una mayor presencia de particulas de Plomo, Hierro y
Oxigeno en color rojo ;también se analizé mediante espectrometria de emision de

plasma acoplado inductivamente (ICP-AFS).
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Figura 15. MEB(Micrdéscopia eléctronica de barrido) a 100 micrones de Magnetita.(Rajput et al., 2016)

Para el caso de MEB fue Uutil la informacion propuesta por (Lagos et al., 2020,
2021; Rajput et al., 2016),gracias a que nos aportdé que microestructuras y en su
composicién quimica semicuantitativa que se debe encontrar en las arenas
ilmeniticas.

4.6Principales ventajas de lailmenita

Dentro de las principales ventajas que se pueden encontrar en la ilmenita, resaltan

las siguientes:

e Mono Dispersion en lailmenita
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Es la propiedad de que un polimero se forma a través de cadenas poliméricas y su
catalizador es anionico. Su caracteristica mas importante es favorecer una
disminucion de la aglomeracion entre particulas, proporciona distribucién de tamafo
de particula estrecha, homogeneidad fase y morfologia de particulas controladas;

asi como un tamafio similar y una distribucion acorde.

También ofrece una composicion uniforme, pureza del producto, tamafio de
particula monodispersa ;y el control sobre la forma como lo vemos en la arena

iimenita de la Figura 16 en su estado natural.

Figura 16. limenita Natural en estado puro. ((Phoohinkong et al., 2018))

En la Figura 17,se puede observar cOmo se presenta la Monodispersion a través
dela ilmenita y como cada una de sus particulas posee un tamafio similar formada

a través de los monémeros.
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Figura 17. Monodispersion de la ilmenita mostrada a través de MEB.(H. Liu et al., 2020)

Su caracteristica mas importante es favorecer una disminucién de la aglomeracion
entre particulas, proporciona distribucion de tamafio de particula estrecha,
homogeneidad fase y morfologia de particulas controladas. También ofrece una
composicién uniforme, pureza del producto, tamafio de particula monodispersa y

control sobre la forma y el tamafio de la particula.

e Libre de defectos superficiales

La ilmenita en estado natural no posee defectos superficiales gracias a su
estructura cristalina dad por la heterounién entre dos fases tienen una fuerte

influencia en la movilidad y transferencia de electrones durante el sitio activo del
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defecto superficial y la vacante de oxigeno, lo que resulta en una mejora en la
adsorcion de iones y la transferencia de electrones en la interfaz electrodo-
electrolito (Phoohinkong et al., 2018)

Xiang-Feng Guan dio el informe de que el FeTiO5 (ilmenita pura) con la exposicion
de facetas de alta energia en la nanoestructura podria guiar hacia el rendimiento
electroquimico mejorado. Se considera que el tamafio de particula, la morfologia,
la estructura cristalina, el compuesto de fase con heterouniéon y la propiedad
superficial de los materiales tienen un efecto clave en el rendimiento
electroquimico debido a las diferentes facetas de alta energia. (Phoohinkong et al.,
2018)

Trabaja en un area superficial especifica:

No solo se adsorbia en la superficie de la ilmenita por adsorcion quimica, sino que
también se quelaba con especies de plomo que se adsorbian en la superficie de la
iimenita. Este fendmeno aumento la adsorcion del colector.(H. Liu et al., 2020)

Para remover particulas a través de la adsorcidn gracias a una facil sintesis y baja
toxicidad se puede determinar sus principales componentes en este caso titanio,
hierro, plomo y oxigeno que mas adelante en la metodologia y resultados se

presentara esta teméatica detalladamente.

Los autores Xiang-Feng Guan hicieron un informe de que la ilmenita en estado

natural con exposicion de facetas de alta energia en la nanoestructura podria
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orientarse hacia el rendimiento electroquimico mejorado. (Phoohinkong et al.,
2017).
Aca se pudo evidenciar la importancia que tiene la Quimisorcién con respecto a

como actla la ilmenita de forma natural auto dopada para la remocién de Cr*6.
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Figura 18. Esquema de la ilmenita trabajando en un area superficial especifica.(H. Liu et al., 2020)

5 TIPO DE INVESTIGACION

El tipo de investigacion a desarrollar es de tipo experimental ya que este
proyecto, busca analizar la capacidad de remocién por adsorcion de
metales pesados con lafinalidad de proponer un material que represente
una posible solucion ambiental. Esta adsorcion se analizara variando

tanto el pH de la solucién como el tamafio departicula de la arena.

6 DISENO METODOLOGICO

En esta seccidn se presentara de una forma sistematica el contenido metodoldgico
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para cumplir con los objetivos planteados. En primer lugar, se mostraran las fuentes
primarias con las cuales se trabajé y que sirvieron de base para el presente
proyecto.

Posteriormente se describiran los materiales y técnicas de caracterizacion usadas.
Finalmente, se expondran el procedimiento para la preparacion de las soluciones

de ilmenita con diferentes valores de pH y si efecto en la adsorcién de Cr*®.

6.1 FUENTES PARA LA OBTENCION DE INFORMACION

6.2 FUENTES PRIMARIAS

Todas las fuentes consultadas para este proyecto son fuentes primarias, es decir,
articulos encontrados en bases de datos indexadas, como, por ejemplo,
Sciencedirect, EBSCO host, Elsevier, Scopus, Researchgate que son de talla
internacional y avalado por la comunidad cientifica, con el fin de consultar a los
expertos en la materia a nivel ingenieril, quimico y cientifico; para el desarrollo del

proyecto de grado y su respectiva finalizacion.

6.3 Hipoétesis

Se desea investigar como influye la variacion del pH en soluciones acuosas de
ilmenita en la adsorcion de cromo; en este sentido, se quiere comprobar que
efectivamente cuando se modifica el pH de las muestras analizadas en el laboratorio

cambia la capacidad de remocion por Adsorcion de la ilmenita y este mecanismo
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actua de una forma mas eficaz y eficiente a comparacion de la ilmenita en su estado
natural. En esta investigacion, se estudia la caracterizacion de la ilmenita a través
de DRX, FRX Y MEB; asi como el efecto de Adsorcion de remocion de metales

pesados mediante AA y distribucion de tamafio de particula mediante DLS

6.4 MATERIALES

6.5 Técnicas de caracterizacion

A continuacion, se describen las técnicas de caracterizacion

empleadas en elpresente proyecto.

6.5.1 DRX(Difraccion por rayos x)

La técnica de Difraccion por rayos x consiste en determinar la
microestructura ylas fases de un mineral o compuesto quimico
con el fin de establecer la longitud de onda de cualquier onda

electromagnética.

Los patrones de difraccién de cristales son complejos debido a la
naturaleza tridimensional de la estructura cristalina. A pesar de
esto, la difraccion de los rayos X ha demostrado ser una técnica
invaluable para aclarar estas estructuras y para un mejor

discernimiento de la estructura de la materia. muestra un arreglo
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experimental para la observacion de la difraccion de los rayos X
mediante un cristal. Sobre el cristal incide un haz colimado de

rayos X monocromaticos. (Raymond A. Serway; John Jewett, n.d.)

Los rayos difractados son muy intensos en ciertas direcciones, que
correspondena la interferencia constructiva de ondas reflejadas de
las capas de a&tomos del cristal. Los rayos difractados, que pueden
ser detectados sobre una pelicula fotogréafica, forman un arreglo de
puntos conocido como patron de Laue.(Raymond A Serway; John

Jewett, n.d.)

Ahora si un rayo X incidente forma un angulo u con uno de los
planos. (ver Figura 24). El rayo puede reflejarse tanto del plano
superior como del inferior, sin embargo, el rayo reflejado del plano
inferior se desplaza mas que el rayo reflejado proveniente del
plano superior. La diferencia en la trayectoria efectiva es igual a 2d
sen u. Los dos haces se refuerzan (interferencia constructiva)
cuando esta diferencia de trayectoria es igual a algin mdultiplo
entero de I. Lo mismo es tambiéncierto para la reflexion de toda la
familia de planos paralelos. De ahi que la condicidbn para una

interferencia constructiva (maximos en el rayo reflejado) .

de recopilar con detectores de dimension cero, uni Yy
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bidimensionales, siendo el de dimension cero (contador Unico) el
mas simple y el bidimensional el mas eficiente en términos de
medicion de rayos X difractados en todas las direcciones.

(Raymond A. Serway; John Jewett, n.d.)

Figura 19. Imagen Explicativa Ley de Bragg(Elton & Jackson, 1966)

A continuacion, se explicara la ecuacion para hallar la longitud de onda donde
tenemos
L=hkl que sus unidades son nanémetros el coseno, el angulo 2 Theta en unidades

de grados y lambda que es la longitud de onda en unidades de Armstrong.
Ecuacion 2. Longitud de Onda.(fuente propia)

kA

COSHhklAZHhkl
Para poder hallar la ecuacion 1 necesitamos la 2 donde tenemos la constante
pi(3.1416),FWHM(EI tamafio medio del pico de altura y esto dividido en 180.

Ly =

Ecuacion 3. Calculo de variacion angulo 2 Theta(fuente propia)

nFWHM

A29hkl = —180
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Para analizar los datos de difraccion de un solo cristal recogidos con estos
detectores, se han desarrollado varios programas informaticos. Los detectores
bidimensionales y el software relacionado ahora se utilizan predominantemente
para medir e integrar la difraccion de monocristales de macromoléculas
bioldgicas.(Raymond A. Serway; John Jewett, n.d.)

La cristalografia macromolecular es un proceso iterativo. Para monitorear el
progreso, el paquete HKL proporciona dos herramientas: (1) estadisticas, tanto

ponderadas (x2) como no ponderadas (R-merge), donde el razonamiento
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Basado en la estructura de cristal de pelicula delgada, se calcula
un angulo de incidencia para la configuracion DRX asimétrica para
revelar planos inclinados que pertenecen al mismo grupo de
cristalitos que son la mayoria texturizada. Se muestra que la
medicion del espaciado d para este angulo de incidencia en
combinacion con la configuracion de Bragg-Brentano extrae con
éxito el pardmetrode red libre de tension y la tension interna de la
pelicula delgada metalica cubica. Este método también se puede
adaptar para determinar la tension y la deformacion en peliculas

delgadas policristalinas.

6.1Calculos de longitud onda en difraccion por rayos X

En la tabla de longitudes de onda se calcularon los picos que mostro la gréafica de
DRX en donde se pudo observar principalmente ilmenita y hematita en promedio
nos da un resultado para todas las fases, es decir, la ilmenita natural, el agente
moledor de acero inoxidable y el de carburo de wolframio con un tamafio promedio

de 59.52 nm.
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Tabla 1. Célculos de tamafio y longitud de particula cristalina ilmenita para DRX.

K A(A |#]|Posici6 | FWHM FWHM | FWHM 0 (rad) L (nm)
) n del medido error | propio
pico20 | B(°) B(°) B(°)
(®)
0.94 | 1.540 | 1| 33.0400 |0.2389496 | 0.0979 |0.1410396 | 0.2883283 | 61.36
6 00 29 1 29 92
2(35.5900 |0.2374807 |0.0979 | 0.1395707 | 0.3105813 | 62.44
00 4 1 4 4
3(38.0000 |0.2581471 |0.0979 |0.1602371 | 0.3316125 |54.77
00 12 1 12 58

Figura 20. Bruker advance D8 Endeavor.(Lagos et al., 2020). Equipo ubicado en el laboratorio de la

universidad Federal de Rio de Janeiro(UFRJ).

XRPD: fuente de Cu Ka, rango de 26 de 10 a 80°, tamafio de paso
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de 0,02° y 2 s por paso ubicado en el laboratorio en las
instalaciones de la universidad Federal de Rio de Janeiro.(Lagos

et al., 2020)

6.3.2 FRX(Fluorescencia por rayos x)

La fluorescencia de rayos x es una técnica encargada de determinar
la composicion quimica cuantitativa de la ilmenita,con el fin de
establecer,los principales elementosy compuestos en términos de

porcentaje de la ilmenita.(Brouwer, 2010)

Es un método analitico para determinar la composicion quimica de
todo tipo de materiales. Los materiales pueden estar en forma
sélida, liquida, en polvo, filtradau otra. también se puede utilizar a
veces para determinar el espesor y la composicion de capas y

revestimientos.(Brouwer, 2010)

El método es rapido, preciso y no destructivo y, por lo general, solo
requiere una preparacion minima de la muestra. Las aplicaciones
son muy amplias e incluyen las industrias de metales, cemento,
petréleo, polimeros, plasticos y alimentos, junto con mineria,
mineralogia y geologia, y analisis ambiental de agua y materiales

de desecho. FRX también es una técnica de analisis muy util para
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la investigacion y lafarmacia.(Brouwer, 2010)
La precision y reproducibilidad del anélisis FRX es muy alta. Es
posible obtener resultados muy precisos cuando se dispone de

buenos especimenes estandar, perotambién en aplicaciones donde

no se pueden encontrar estandares especificos.(Brouwer, 2010)

Figura 21. Equipo Rigaku NEX.Equipo ubicado en el laboratorio de la universidad Federal de Rio de
Janeiro(UFRJ).

FRX: Tubo de rayos X con anodo Rh y tensién de aceleracion de 50 kV
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Se utilizo la técnica de espectrometria de fluorescencia de rayos
X (FRX) para determinar la composicion quimica de las arenas
de ilmenita. Las muestras se analizaron con el espectrometro
analizador Rigaku NEX CG EDFRX (Figura 26), equipado con un
tubo de rayos X con anodo Rh, que se utiliz6 a un voltaje de
aceleracion de 50 kV aplicando la plantilla de polvo FP
predeterminada con el conjunto de oxigeno como componente de
balance de matriz. Las muestras se prepararon transfiriendo 8 g
de material a celdas de muestra FRX estandar de 32mm y se
compactaron a mano a 250 pulgadas-libras con la prensa de
muestra manual. Estas muestras se prepararon transfiriendo ~0,5
g de material en copas de embudo FRX especiales que canalizan
el volumen de la muestra en una abertura de 10 mm para lograr
cierto grado de profundidad de la muestra. Todas las muestras se
analizaron en el cambiador automatico de muestras (ASC) de 15

posiciones del instrumento.

6.5.2 MOLIENDA Y DETERMINACION DE TAMANO DE PARTICULA

Se cargd un molino de bolas planetario (FRITSCH) con un

recipiente de carburo de tungsteno de 250 ml con bolas de carburo



de tungsteno (10 mm de diametro) como medio de molienda.
Adicionalmente, para determinar el efecto de la distribucion del
tamafo de particula en la remocién de cromo y plomo, se utilizaron
bolas de acero inoxidable de 5 mm de diametro. En ambos casos,
la relacion bola/arena se establecid en 20:1. Los experimentos se
realizaron en condiciones atmosféricas a 300 rpm durante 9

minutos.

Figura 22. Molino de bolas planetario marca Fritsch ubicado en el laboratorio en la sala de Vicerrectoria de
investigacion en las instalaciones de la universidad ECCI(U.ECCI).

Este es el equipo para realizar la molienda sin el recipiente de 250
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mL donde vanlas bolas de WC con un diametro de 10 mm.

Figura 23. Bolas de WC (Carburo de wolframio) ubicado en el laboratorio en la sala de Vicerrectoria de
investigacion en las instalaciones de la universidad ECCI(U.ECCI).

En esta imagen se puede apreciar las bolas de Carburo de
wolframio de relacién peso 20:1 utilizadas en el molino de
molienda Fritch para la molienda de la ilmenita de origen

colombiano.

6.5.3 Absorcion atbmica

Las rutas utilizadas principalmente para el protocolo SM 3030 es el
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protocolo para la digestion de muestras. Otro tratamiento utilizado

es el protocolo estandar métodos 3111B.

En la espectrometria de absorcion atdmica de llama, una muestra
se aspira a una llama y se atomiza. Se dirige un haz de luz a
través de la llama, hacia un monocromador y hacia un detector
que mide la cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado
en la llama. Para algunos metales, la absorcion atdbmica muestra
una sensibilidad superior a la emisién de llama.(Espectrometr et

al.,, n.d.; MOSES, 1963)

Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de
absorcion caracteristica, se utiliza una lampara fuente compuesta
por ese elemento; esto haceque el método esté relativamente libre
de interferencias espectrales o de radiacion.La cantidad de energia
a la longitud de onda caracteristica absorbida en la llama es
proporcional a la concentraciéon del elemento en la muestra en un
rango de concentracion limitado. La mayoria de los instrumentos
de absorcion atomicatambién estan equipados para funcionar en
modo de emision, lo que puede proporcionar una mejor linealidad

para algunos elementos. (Espectrometr et al., n.d.; MOSES, 1963)

Sobre la base de la discusion anterior, pareceria que la absorcién atomica



Los espectros tendrian importantes ventajas sobre los espectros
de emisidbn como medio de andlisis quimico. Por lo tanto, es
sorprendente notar que la investigacion en este campo se ha
dedicado casi exclusivamente a los espectros de emision; la

revision anual. (Espectrometr et al., n.d.; MOSES, 1963)

El propoésito de este trabajo es examinar los factores tedricos que
rigen la relacion entre la absorcion y la concentracion atémica
discutiéndolos problemas experimentales involucrados en el

registro de espectros de absorcion atémica.

En la base de estas discusiones, se muestra que tales espectros,
proporcionan una prometedora método de analisis quimico con
ventajas vitales sobre los métodos de emision, particularmente
desde el punto de vista del analisis absoluto. También se sugiere
qgue el método de absorcion ofrece la posibilidad de proporcionar
un medio simple de isotopica. (Espectrometr et al., n.d.; MOSES,

1963)

La mayoria de los procedimientos propuestos originalmente para la
eliminacion de la atenuacion de fondo se basaron en el hecho de

que mientras la absorcion atbmicaocurre en un rango espectral muy
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estrecho, la absorcion molecular y la dispersion de la radiacion son
fendbmenos de banda ancha. Este procedimiento es la técnica del
elemento de referencia en la que se mide la absorcién de otro
elemento en unalongitud de onda vecina y se resta de la absorcion
en la longitud de onda analitica. Un requisito previo para esta
técnica es, naturalmente, que el elemento de referencia no esté
contenido en la muestra. Ademas, 'banda ancha' no significa que la
atenuacion de fondo permanezca constante en un rango de
varias decenas denandémetros. (Espectrometr et al., n.d.; MOSES,
1963)

Equipo utilizado para la absorcién atomica(AAS) de la arena
ilmenita ubicado en el laboratorio en la sala de Vicerrectoria de

investigacion en las instalaciones de la universidad ECCI.
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Figura 24. Agilent Technologies 240 AA (Atomic Absorption spectomether).(Fuente propia equipo ubicado en
vicerrectoria de investigacion U.ECCI)

6.5.4 MEB (Microscopia electronica de Barrido)

La microscopia de barrido electronico (MEB) es una técnica de
obtencion de imadgenes ampliamente utilizada en investigacion de
materiales debido a su alta resolucion y capacidades de analizar
caracteristicas morfolégicas, estructurales y quimicas de las
muestras bajo estudio. En este documento se revisaron los
fundamentos tanto conceptuales como de funcionamiento y utilidad
de las imagenes que resultan de una medida de MEB,
relacionando todo con el material mas usado en fotocatalisis

heterogénea, el Dioxido de titanio (TiO2).

Para esta técnica se utilizaron los siguientes equipos Microscopios
electrénicos de barrido Vega 3 y TM3000 de Tescan e Hitachi. Las
muestras crudas se rociaron sobre una cinta conductora y se
utilizaron como preparadas, sin necesidad de la deposicion
adicional de carbono u oro. Las tensiones de aceleracion de 15 o

20 kVse utilizaron para Analisis MEB/EDS.(Lagos et al., 2020)
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Figura 25.Equipo de microscopia eléctronica de barrido y espectroscopia de Marca.MEB-EDS: tensién de
aceleracion de 15 o 20 kV(Fuente propia UFRJ).

En esta imagen se observa el equipo Rigaku NEX con el que se realizé la FRX de

las arenas ilmeniticas de origen colombiano.

6.6 Procedimiento Metodoldgico

En este disefio metodoldgico se realizaron 2 experimentos el
primero era determinarel comportamiento de la arena ilmenita, para
el ion Cr* como adsorbatos en solucion acuosa. Estos
procedimiento comienza con el pesaje de las muestras de Ilimenita

molida natural ;con un peso de 1,96 gramos en una balanza
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analitica calibrada, a parte se mediran otras 4 muestras de
Dicromato de potasio (K2Cr207)en la balanza analitica con un peso
de 1,25 mg, y en un balén aforado de 50 ml previamente purgado
con agua desionizada se vierte la mezcla y se afora,
posteriormente se transferira a un vaso de precipitado de 100 mL
afiadiendo la arena; posteriormente introducir el pH metro en la
plancha de agitacion donde la solucion contiene una barra de
agitacidbn magnética ;y se registra en una bitacora lahora de inicio y

fin junto con el pH de la solucion.

El segundo Procedimiento fue el modificar el pH para determinar
qué capacidad de adsorcion es mejor a comparacion entre pH
acido, neutro o alcalino, en este procedimiento. A continuacion se
comienza con el pesaje de las muestras de limenita molida natural
;con un peso de 50 gramos en una balanza analitica calibrada, a
parte se mediran otras 4 muestras de Dicromato de potasio
(K2Cr207) en la balanza analitica con un peso de 1,25 mg, y en un
balébn aforado de 50 ml previamente purgado con agua
desionizada se vierte la mezcla y se afora, posteriormente se
transferird a un vaso de precipitado de 100 ml afiadiendo la arena;
luego se agrega algunas cuantas gotas de HCI(Acido clorhidrico);y

NaOH(Hidréxido de sodio) para modificar el pH; al igual que en el
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primer procedimiento, posteriormente introducir el pH metro en la
plancha de agitacion donde la solucion contiene una barra de
agitacion magnética ;y se registra en una bitacora la hora de inicio

y fin junto con el pH de la solucion.

e Caracterizacion de los materiales:

DRX: microestructura y fases cristalinas como por ejemplo
hematita, magnetita entre otras, de la ilmenita realizados con el

equipo Bruker advance D8 Endeavor .

MEB-EDS: caracterizacion  morfolégica y  determinacion
composicion quimica semicuantitativa de su estructura y determinar
si es uniforme o presenta embebidos por estar la arena ilmenita
expuesta a condiciones ambientales realizado con un equipo Vega

Tescan 3000.

FRX: Composicion quimica de las arenas negras ilmeniticas en
términos de porcentaje para determinar en que cantidad
encontramos estos elementos Fe,Ti,OSi,Al y Zr con respecto a

sus elementos realizado con un equipo Rigaku NEX.

Tamizado: Distribucion de tamafio de particula reducido con
planetario molino Fritsch 400 en un recipiente de 250 ml con

esferas de acero inoxidable y carburo dewolframio con un diametro
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de 10 ml para reducir el tamafio de la arena ilmenita en estado
natural.

6.7 Preparacion de soluciones

La metodologia empleada es basada en la propuesta por Acido
(Rajput et al., 2016); para la sintesis de nanoparticulas magnéticas
de magnetita (Magnetita (FesOa) ), aplicado en la remocién de
Cromo (Cr*%) en agua. Seran realizados los ensayos propuestos de
forma experimental, empleando la arena ilmenita como adsorbente
y concentraciones conocidas de K2(Cr207) para el iébn Cr*® como

adsorbato en solucién acuosa. (Rajput et al., 2016)

Para la determinacién de la influencia del pH en la capacidad de
remocion del mineral ilmenita, la concentracion del precursor como
adsorbente y las concentraciones de los metales en solucion
(adsorbatos), asi como el tiempo de contacto seran mantenidos

constantes.(Rajput et al., 2016)

En las condiciones de reaccion se emplearan soluciones de 50 mL
de adsorbentesa una concentracion 1,0 g/mL, 50 mL de adsorbato
a una concentracion, para el metal Cr® de 25 mg/L y un

tiempo de contacto de 30minutos.

Sera analizado un rango de pH entre 2-10 partiendo del punto
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cero de pH de lamuestra analizada y se realizara un experimento
por cada pH seleccionado. (Rajput et al., 2016)
Una vez finalizado el tiempo, la solucion sera filtrada con un filtro Whatman

N°1y laconcentracion del metal en solucidén sera determinada por

espectroscopia de absorcion atdmica (AAS). (Rajput et al., 2016)
Para la arena se tomd 5 muestras de 16gr de las cuales 1 era de
forma natural las otras si fueron molidas y sean modificadas a
través del proceso de Adsorcién y reajuste de pH, el pH metro
utilizado para el disefio experimental es mostrado en la Figura 31.
A continuacion, un pH metro Hanna:

Este pH metro tiene el cual debia ser sumergido al momento de
gue las muestras se colocaban en un vaso de precipitado de 100
ml dejados en agitacion con el fin de obtener un pH acido o

alcalino.

Figura 26. pH metro marca Hanna utilizado para medir y reajustar el pH de las muestras de limenita de origen
colombiano tomadas del yacimiento de Barbacoas Narifio. (Fotos tomadas en el laboratorio de la universidad
ECCI 6 piso fuente propia).
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Figura 27. Medicion del pH.(pH metro hanna ubicado en la universidad ECCI).

La metodologia empleada es basada en la propuesta por Acido
salicilhidroxamico (Rajput et al., 2016)para la sintesis de corrientes
magnéticas de magnetita (Magnetita (FesOa4)), aplicado en la
remocién en agua. Empleando la arena ilmenita como adsorbente
y concentraciones conocidas de dicromato de potasio(K2Cr207)

para elcation Cr*¢ y Pb(NOs3).

Finalmente ambos procedimientos se colocaron en una plancha
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de agitacion por una hora, dentro de este proceso se tomara el
respectivo pH a la soluciéon en dondese les colocara una barra de
agitacion magnética para que gire y la ilmenita active en la solucién
,Sus capacidades adsorbentes para la remocién de Cr*6.Luego las
soluciones son llevadas en frascos de muestras son llevadas a una
centrifugadora donde permaneceran, durante un tiempo de 20
minutos a una velocidad angular de 900 revoluciones por minuto,
luego se envasan en frascos Falcon para su posterioranalisis ; con
el fin de determinar la influencia del pH en la capacidad de
remocion del mineral ilmenita, dentro de las muestras se obtendra 2
soluciones acidas (de pH 4 y 5.2) junto con 2 soluciones

alcalinas(pH 8.47 y 9.8),es decir, un total de 4 soluciones .

Una vez finalizado el tiempo, la solucién seré filtrada con un papel
tipo filtro Whatman N°1 y en embudo, depositadas en frascos tipo
Falcon para determinar laconcentracion del metal en solucién que
por espectroscopia de absorcion atémica se analizard en qué

porcentaje fue removido el cromo iénico Cr*é; a través de un
Andlisis de Adsorcion atomica (AAS) con el fin de determinar su

capacidad de remocion.

Para complementar las muestra obtenidas fueron sometidas en

estado natural a una caracterizacion por difraccion de rayos X
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(DRX ) método de polvo paraidentificar las fases presentes en el
material, posteriormente fue analizada por microscopia electrénica
de barrido (MEB) identificando asi la microestructura del material,
finalmente la muestra fue analizada por fluorescencia de rayos X
(FRX) para la determinacion de la composicion quimica de las
misma con el objetivo de establecer la estequiometria

caracteristica del mineral.

La muestra de arena ilmenita paso por un proceso de reduccion
de tamafo de particula mediante un proceso de molienda de alta
energia bajo los siguientes parametros: velocidad de 300 rpm;
Tiempo de 9 y 18 minutos, Relacion bolas: peso: 20:1. Fueron
empleadas para la molienda bolas de acero y de carburo de
tungsteno. Una vez finalizado el proceso de molienda, se analizé
por DRX y se realiz6 un andlisis de tamafio de particula por
tamizado. Para el tamizado se emplearon los tamices de malla 60,

80, 100, 200 y 325. (Lagos et al., 2020)
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Medicién y ajuste del pH
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Figura 28. Esquema de metodologia de laboratorio realizado para la adsorcion y determinacion de la
capacidad de remocioén del pH en la ilmenita.
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7 RESULTADOS

En esta seccion se vera detalladamente la obtencién de los resultados

a través dela remocion por adsorcion de metales pesados por Cr*8, la

influencia en el pH y a través de la molienda de reduccion de tamario

de particula; técnicas de caracterizacion como DRX, FRX, MEB, DLS y

absorcion atémica obtenidos en este trabajo.

7.1  TRATAMIENTO DE MOLIENDA

Primero se inicié6 sometiendo las arenas ilmenitas a una molienda con

acero inoxidable (FEC) Y carburo de wolframio (WC) a través de molino

de bolas, en un tiempo estimado de 9 minutos y18 minutos.

Tabla 2. Codigo y peso de muestras de arena de ilmenita(fuente propia)

DESIGNACION DE MUESTRAS

replica

Muestra Caddigo Peso inicial (g)
lImenita Pura ILP 150.034
lImenita molida con acero 9 min ILMAC 9 150.05

lImenita molida con WC 9 min ILMWC 9 | 150.074
[Imenita molida con WC 18 min ILMWC18 | 150.082
lImenita molida con acero 9 min ILMACOR | 150.097
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Para el tamizado se emplearon los tamices de malla 60, 80, 100, 200 y 325.

Tamizado ilmenita Natural, con acero inoxidable y carburo de
wolframio: Donde se puede observar un rendimiento para el
tamafo de 60 del 45%,para eltamafio de 80 del 70%,del 100 el
50%,de 200 el 9% y de 325 del 20 %aproximadamente.

El tamafio de nuestras muestras fue molido a tras realizar la
distribucion de tamafio de particula se determind que estas se
encuentran en general en el rango de 40-80um para una mejor
adsorcion atémica con el fin de llegar a los resultados de este

fendmeno, a través del Cromo iénico Cr*8.

En la gréfica Naranja puede observar una campana de Gauss
que corresponde a un tamafio de 80 pm en su distribucion
D50.,en la grafica gris se puede observar una campana de Gauss

que corresponde a un tamafio de 40 um en su distribucion
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D50, en la gréafica negra puede observar una campana de Gauss
gue corresponde a un tamarfio de 40 um en su distribucion D50, en
la grafica azul puede observar una campana de Gauss que
corresponden a un tamafio de 40 um en su distribucion D50, con
el fin de explicar que al realizar la molienda el tiempo no afecta la
distribucion de tamafio de particula sin importar si fue realizada

con SS o WC.

40 &0 80 100 120 140 160

1 ling with 55 9 min reply) Matural eenins

i ling with WC (18 min)  —S=—Ilmenite

Figura 29. Distribucion de tamafio de particula para ilmenita pura, en acero y con Carburo de Wolframio
WC.(Fuente propia UFRJ)

7.2  Caracterizacion Microestructural y quimica

Fue seleccionada una muestra de arena ilmenita de aluvion de
origen colombiano. La muestra fue sometida en estado natural a

una caracterizacion por difraccion de rayos X (DRX) método de
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polvo para identificar las fases presentes en el material,
posteriormente fue analizada por microscopia electronica de
barrido (MEB) identificando asi la microestructura del material,
finalmente la muestra fue analizada por fluorescencia de rayos X
(FRX) para la determinacion de la composicion quimica de las
misma. La muestra de arena ilmenita paso por un proceso de
reduccion de tamafo de particula mediante un proceso de
molienda de alta energia. Una vez finalizado el proceso de
molienda, se analizd por DRX y se realizé un analisis de tamafio

de particula por tamizado.

7.2.1 DRX(Difraccién por rayos x)

Segundo se realizé un DRX;para el caso de la ilmenita se present6
un tipo de estructura hexagonal. La caracterizacion de las
muestras se llevo a cabo usando DRX usando un difractometro de

rayo X de polvo(Bruker Axs D8, Alemania).

Se usO para recolectar los patrones DRX usando Cu Ka radiacion
(A = 1,5406 A) a40 kV y 40 mA. Para todos los registros el angulo
de 206 de 20-72°con un tamafio de paso de 0,02° y tiempo de

conteo de 3 segundos. (Lagos et al., 2021)
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Figura 30. Difractograma arena de limenita pura.(Fuente propia UFRJ)

En la imagen se puede observar la relacion de cuentas vs 2(theta)
Las siguientes fases, hematita de forma hexagonal
cristalina(Triangulos azules),seguido de zirconio de forma
tetragonal cristalina(cuadrados rojos) e ilmenita magnésica de
forma trigonal tetragonal, hexagonal y romboédrica(rombos
verdes).Cabe resaltar que el tamafio del cristalito varia pero en
este caso podemos en contrar tamafios desde 0.84nm hasta 0.94

nm dependiendo el tipo de estructura para el célculo se tomo de
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0.94nm ya que es importante destacar que la molienda mecéanica

no evidencié un tamano de reduccién notorio.

Ademas, muestra el patron DRX en arenas de ilmenita tal como se
reciben y con elproceso de molienda utilizando acero inoxidable y
bolas de carburo de tungsteno. Este patron presenta un pico bien

definido que sugiere una alta cristalinidad de la muestra.

De acuerdo con la identificacion de fase, la ilmenita esta presente
como una solucién soélida de Mg, Fe, Tiy O con la base de datos
PDF ID 83-2428, también seidentificd la fase de estructura trigonal
de hematita con la tarjeta PDF ID 33-0664. Finalmente, se
identificaron Zr, Si'y O para formar un sistema cristalino tetragonal
de circdn. No se evidenciaron diferencias significativas en las fases

cristalinas cuando se realizé el proceso de molienda.

7.2.2 FRX(Fluorescencia por rayos x)
Tercero ,la fluorescencia por rayos x se utilizé para determinar la

composicion quimica de lailmenita, con el fin de establecer, los
principales elementos y compuestos en términos de porcentaje de

la ilmenita.

Después de realizar esta técnica, se determind que los elementos

mayormente encontrados son el Hierro (Fe) con 20,46%, Titanio (Ti)

77



con 8,93%;y finalmente otros elementos complementarios como
Oxigeno(02) en 68,75%, silicio(Si) en 1,9%,Aluminio(Al) en 1,08%;
y Zirconio(Zn) en 1,26%.Esto quiere decir que los embebidos de
Hierro y Titanio que estan en gran proporcion nos muestra que la
iimenita estuvo sometida a cambios de temperatura lo que por
consiguiente lleva a la formacion de desprendimiento de las

estructuras principales; asi como la de los embebidos.

Tabla 3.Composicion quimica en porcentajes(fuente UFRJ equipo para FRX tipo Rigaku NEX)

Nex Cg value Stat.Error. EstLLD
0,173 0,0129 0,0204
1,08 0,0039 0,0021
1,9 0,0033 0,0013
Nd 0,001 0,0037
8,93 0,0109 0,0018
0,0266 0,0005 0,001
0,26 0,0017 0,0016
20,46 0,0132 0,0005
0,0165 0,0003 0,0003
0,0142 0,0001 0,0001
1,26 0,01 0,0158
0,0155 0,011 0,0014
0,0623 0,001 0,001
0,0281 0,0006 0,0008
0,0006 0,0002 0,0005
65,78 balance balance
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La composicion de la ilmenita estd dado por la férmula quimica
obtenida a través de calculos estequiométricos, planteados por
(Lagos et al., 2020),como tal la ilmenita es familiar de la hematita(a-
Fe203),esta viene dopadas de forma natural dela siguiente manera
(a-Fe2xTixO3).con una coordinacion similar a los cationes del
oxigeno, formando una solucion sélida entre la hematita y la
ilmenita (FeTiO; (iimenita pura).(1-X)Fe20s3 ).Finalmente se forman
en orden perfecto en capas de Hematita a-Fe203y FeTi0O; (ilmenita
pura) ilmenita natural en una estructura romboédrica explicada en

la Figura 31.

Estruciura romboédnca de [a imenita.

Figura 31. Estructura Cristalina de tipo Romboédrica de la ilmenita.(Lagos et al., 2020)
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7.2.3 MEB (Microscopia electronica de barrido)
Cuarto,para la microscopia electrénica de barrido se estudié a nivel

micrométrico y se encontrd estructuras secundarias que pueden
presentar desprendimiento de su microestructura dado por
condiciones o cambios abruptos de temperatura que generan espacios
intersticiales donde se pueden alojar incrustaciones o embebidos de
estos elementos principalmente hierro (Fe), titanio (Ti), aluminio (Al),
silicio (Si) y oxigeno (O)medidos en Kiloelectronvoltios (Kev) a un
tamafio de 165,8 micrones; representados en las siguientes imagenes,
mostrando que aquellos espacios dondese supone que el titanio se aloja
en los intersticios donde debe encontrase en su composicion quimica el
hierro. Ademas, se puede determinar a través de estas imagenes un
cambio en la composicidn quimica de los componentes ya sea a travésdel
color de las particulas de la ilmenita en este dispositivo en las regiones

lisas, claras y oscuras.
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Tabla 4. Mosaico muestras MEB

l.lmagen a gran escala de|2.Imagen detallada de particula a

particula. mediana escala.

— S A S
NL D3.9 x300

300 um

3.Imagen de particula 4 Imagen detallada de
TR SR R s

LT

x1.0k 100 um

particula

En las imagenes donde se puede observar las particulas de color
gris claro donde se evidencia uniformidad en la ilmenita; mientras
en las particulas color gris oscuro se observa los embebidos que

estan modificados en su composicion quimica donde se deberia
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encontrar el Hierro se encuentra titanio formando nanoestructuras

secundarias.

EDS imagen 3 EDS imagen 4

=
Ti @
0

D P 4 6 g 1
Full Scale 457 cts Cursor: 0.000 Full Scale 1235 cts Cursor: 0.000

Figura 32.EDS MEB 10-12 Kev(fuente Rigaku NEX UFRJ)

En ambas imagenes se mkerva la composicién quimica , en la
imagen de la parte gris clara, es decir la gréfica de la izquierda
donde se observa un triangulo rojo se puede observar una mayor
presencia de Titanio ,aluminio ,zirconio ,silicio ,oxigenoy carbono
hierro; mientras que en la imagen de la derecha donde se puede
observar un hexagono verde en la parte de los embebidos color
gris oscuro se nota una alta presencia de hierro y titanio con

presencia en menor proporcion de carbono, oxigeno, aluminio y
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silicio.
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7.3 Absorcion atbmica

Por ultimo para finalizar,se realiza la adsorcion de cromo se analizé utilizando la
técnica de absorcion atdbmica con elfin de detectar en las soluciones con diferentes
pH la capacidad de retencion que tienen las arenas ilmeniticas y determinar el
porcentaje de remocién del Cromo. A continuacién en la (Figura 33) ,se muestra

el comportamiento de la adsorcion en funcién del pH de la solucion.

En estas grafica encontradas en la Figura 33,se observa como varia el pH en
funcién de la concentracion de mg/L segun el articulo de Wang afirma que a un pH
entre 5.5 y 6.2 tiene una mejor capacidad de remocion de iones de cromo
neutralizando los iones de este elemento ;que nos lleva a la conclusion que la
ilmenita a valores acidos tiene una mejor capacidad de adsorcion, asi como por
remocién de metales pesados y por consiguiente tendra un mejor rendimiento aun
pH de 5.16 con una concentracién de 6.952 mg/L ;que como resultado nos arroja
un 27,91% de remocion de la particula de Cromo y un menor tiempo de contacto.

Ademas, la remocion de los iones es dada gracias a debilitar los puentes de
hidrogeno conformada por los hidroxilos y neutralizar los iones en la solucion de Cr
*6 favoreciendo su rapida adsorciéon a pH acido; gracias a una reaccion por 6éxido
reduccion que se presenta gracias al titanato de hierro que genera vacantes de
oxigeno disponibles generando un par de electrones que neutralizaran los enlaces

en la solucion donde se encuentra agua debido a una transferencia de electrones
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generado por enlaces iénicos de especies Ti **lo que da como resultado una alta

adsorcion de Cr*®y capacidad de oxidacion de las especies Fe*?y, por lo tanto,

una alta actividad catalitica. (F. Liu et al., 2013; Wang et al., 2023; Xia et al., 2021)

Menor adsorcion
*-"pH en estado natural

=
—
)
£
c
@
£
=
o
>

~Mayor adsorcion

Figura 33. Gréfica andlisis de adsorcion atémica. Fuente propia elaboradas en Origin lab pro-2023.

7.3.1 Célculos adsorcion atémica:
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m
1.comparar lo valores con el valor teorico en este caso el valor de 9,644Tgy calcular todo

con base a la siguiente férmula

Ci Cs

Ci

% rendimento de error en remocion de cromo = ( ) * 100

2.calcular los porcentajes de error con base a esta tabla

1.pH T on de cr ( ‘ - ) 1
. 4 = * 100
pra emocion de cromo 9,
1. pH a 4remocion de cromo = 20,6%
2.pHab5.161 on d T = ( ‘ ‘ )
) ) * 100
pra emocion ae cromo 9'
sz a 5.16 remocién de cromo = 27,91%
3.pHa8 ion d ( ‘ ‘ )
. A7 r T = * 100
pra emocion ae cromo 9’
3. pH a 8.47remocién de cromo = 8,1%
H 87 on d T = ( ‘ ‘ )
4., o, * 100
pra emocion de cromo 9'

4.pH a 9.8remocién de cromo = 9,7%

Finalmente esto nos lleva a la conclusién en que la soluciéon a un pH de 5.2,es decir acido
tenemos un porcentaje de Adsorcién del 27,91% en la solucién lo cual nos indica que la
remocion del Cromo con el tamafio de particula micrométricos realizado gracias a una
reaccion de tipo Redox(Oxido reduccion);fue muy eficiente, gracias a que los enlaces

iénicos y los metales Ti**y Fe*2neutralizaron al Cromo.
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CONCLUSIONES

* Los Andlisis realizados al mineral de origen natural evidencian claramente
una estructura caracteristica en capas laminares correspondiente a la
composicién de ilmenita con atomos de titanio ocupando posiciones del

hierro.

* Los analisis DRX confirman la presencia de fases Fe203TiOz y ZrSiOg4, las
cuales favorecen la adsorcion de Cromo.

* Enla MEB se hizo el analisis de la estructura y los EDS arrojaron que se

encontraban microestructuras de embebidos colores grises oscuros
principalmente de Fe y Ti.
La reduccién de tamafio de particula es eficiente y se obtiene un tamafio
medio micrométrico con potencial aplicacion de remocién por adsorcion; y
no se ve afectada por el agente moledor ni el tiempo. Las soluciones con
pH &cido presentaron la mejor remocién de Cromo.

Recomendaciones:

* Se recomienda estudiar otros agentes moledores para la molienda a parte
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del acero inoxidable y el carburo de wolframio debido a que no tuvieron el

efecto deseado en la variacion por adsorcion de Cromo.
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8.1 Anexos:

En el presente proyecto seré estudiada la capacidad de adsorcion de la arena
ilmenita de origen natural de yacimiento ubicado en municipio de Barbacoas en el
departamento de Narifio en el rio Telpi.

En los puntos de extraccién estan ubicado en grados, minutos y segundos
(GMS);asi como la notaciénde grados decimales ubicada en la parte
inferior(GD)indicando al norte el paralelo y al occidente la ubicacion exacta del
meridiano; esto indica la ubicacion exacta descrita em el parrafo de introduccion em
el numeral 7.4 correspondiente a Materiales).
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Figura 34.Coordenadas geograficas de la extraccion de la Arena.(fuente propia e imagen tomada de Google

maps).

Punto 1(primer

punto de muestreo)

1°35'33.2"N

78°04'17.2"W

1.592553, -78.071441
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*1,5926, -78,0714
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© 2023 TomTom, © 2023 Maxar, © OgzusiE2illlay

Figura 35. Coordenadas geograficas de la extraccion de la Arena en el punto 1 .(fuente propia e imagen
tomada de Google maps).

Punto 2.

1°35'33.6"N 78°04'17.9"W
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1.592658, -78.071642

.1,5927, -78.0716
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Figura 36. Coordenadas geograficas de la extraccion de la Arena en el punto 2 .(fuente propia e imagen
tomada de Google maps).

Punto 3.

1°35'34.4"N 78°04'16.5"W

1.592886, -78.071251
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1,5929, -78,0713

Figura 37. Coordenadas geograficas de la extraccion de la Arena en el punto 3 .(fuente propia e imagen
tomada de Google maps).

Punto 4.

1°35'34.8"N 78°04'18.8"W

1.593004, -78.071884.
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1,593, -78,0719
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Figura 38.Coordenadas geograficas de la extraccion de la Arena en el punto 4 .(fuente propia e imagen
tomada de Google maps).
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