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Abstract

The Rietveld method was used in order to determine the amount of crystalline phases present in aluminum dross with particle size less than 3.35
mm. Initially, the dross was separated in four granulometric fractions by screening. Two samples of each granulometric size were obtained by
means of quartering and homogenization. Each sample was grounded and subsequently analyzed by X-ray diffraction in order to identify and
quantify the crystalline phases present in the dross. Metallic aluminum, aluminum oxide, spinel, defect spinel, diaoyudaoite and aluminum nitride
were identified and then quantified by the Rietveld method. In order to observe the dependence of the particle size with the amount of each phase,
statistical analyses was done by means of analyses of variance (ANOVA). The coefficient of determination R? was greater than 94% for all
phases except for the NaAl11017 phase. Thus, the amount of each crystalline phase is satisfactory explained by particle size.

Keywords: Rietveld method; characterization; aluminum dross; statistical analyses.

Relacion entre el tamafio de particula y el contenido de las fases
cristalinas presentes en una escoria de aluminio

Resumen

En este trabajo se presenta la caracterizaciéon de una escoria de aluminio proveniente de la industria primaria, con tamafio de particula
inferior a 3.35 mm. Inicialmente el material fue separado en cuatro fracciones granulométricas las cuales fueron analizadas mediante
difraccion de rayos X con el fin de analizar la cantidad de cada una de las fases cristalinas presentes en la escoria. Se encontraron las
siguientes fases: aluminio metalico, 6xido de aluminio, espinelio, espinelio con defecto, diaoyudaoite y nitruro de aluminio. La dependencia
del tamafio de particula con la cantidad de cada una de las fases cristalinas fue analizada mediante un analisis de varianza (ANOVA) con
un nivel de confianza del 99%. Del analisis estadistico se pudo concluir que la variacion en el contenido encontrado de cada fase cristalina
es explicada en un alto porcentaje por el tamafio de particula.

Palabras clave: método de Rietveld; caracterizacion; escoria de aluminio; analisis estadistico.

1. Introduccién

La escoria de aluminio es uno de los principales residuos
que resultan del proceso de fusion de aluminio y se produce
debido a la reaccién quimica que ocurre entre el metal liquido
y laatmdsfera. En general este residuo representa mas del 4%
de la produccion total de aluminio primario y 20% de la
produccion secundaria [1]. Aungue la composicion exacta de

la escoria de aluminio depende de la aleacion que se esta
fundiendo y los pardmetros del proceso, la escoria
proveniente de la industria primaria estd compuesta
principalmente por aluminio en forma metalica, o0xido de
aluminio, nitruros y otros éxidos.

La escoria de aluminio se puede clasificar en tres tipos:
escoria blanca, escoria negra y saltcake [2]. La escoria blanca
proviene de la industria primaria, contiene grandes
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contenidos de aluminio y su color es claro, de ahi se deriva
su nombre. La escoria negra se produce durante la
produccion secundaria de aluminio, es decir, por reciclaje en
el que se utilizan flujos salinos los cuales oscurecen la escoria
resultante. Saltcake resulta del reciclaje de escorias blancas y
negras, y en este proceso también se utilizan sales que la
hacen oscura, tiene menos cantidad de aluminio que los otros
dos tipos de escorias.

A pesar de ser un residuo, la escoria de aluminio es
considerada un material valioso principalmente por su alto
contenido de aluminio metalico, el cual puede ser recuperado
utilizando diferentes procesos [3-5]. Ademas, posee otros
compuestos que la hacen apta para otras aplicaciones, como
por ejemplo: fabricacion de cemento de aluminato de calcio
[6], obtencion de materiales compuestos [7-8], fabricacidn de
refractarios [9], refuerzo de materiales compuestos [10], vy
sintesis de diferentes compuestos [11-13].

Se ha considerado que debido a su estabilidad térmica hasta
temperaturas de 1100 °C [14] tiene potencial para ser utilizada
en almacenamiento de energia térmica. A pesar de todo esto,
aun no se le ha encontrado un uso a la escoria a gran escala, lo
cual es una preocupacion ya que es descartada en rellenos
sanitarios bajo condiciones especiales, esto acarrea costos para
las empresas, y lo que es mas preocupante un costo ambiental.

Los diversos usos de la escoria de aluminio muestran la
importancia de su caracterizacion, ya que el primer paso para
la reutilizacion de un material es saber su composicion.
Algunos trabajos muestran la caracterizacion quimica de este
tipo de material [6,14], sin embargo, en estos casos se utiliza
la técnica de fluorescencia de rayos X que en realidad solo
detecta la presencia de los elementos presentes y no las fases
cristalinas que se formaron durante el proceso de oxidacion.
La técnica de difraccion de rayos X ha sido utilizada para
identificar las fases cristalinas presentes en escorias de
aluminio [4] y hasta para hacer analisis semicuantitativos [8].

El anlisis cuantitativo de la escoria de aluminio es dificil
debido a su heterogeneidad y a la gran cantidad de fases que la
componen, sin embargo, la técnica de difraccion de rayos X
(DRX) es un método viable en este caso, pues permite no solo
identificar las fases cristalinas presentes en un material, sino
que también posibilita la cuantificacién de las fases de una
forma precisa [15].

La determinacion de la relacion entre el tamafio de
particula y la composicion de la escoria es interesante con la
finalidad de encontrar los posibles usos que se le podria dar,
es decir, en términos de escoger el material con la
composicién mas adecuada para una aplicacion especifica.
Por ejemplo, la escoria con contenidos de Aluminio
superiores al 20% se reprocesa para produccion de aluminio
secundario, sin embargo, si el contenido de aluminio es
inferior se dificulta el reciclaje y es descartada. Por otro lado,
la utilizacion de escoria con contenidos de aluminio de
aproximadamente el 10%, que generalmente es el residuo del
proceso de reciclaje, podria ser utilizada como una fuente de
hidrogeno a partir del AIN [16] y para reducir las emisiones
de CO; en la industria del acero [17]. Ademas, uno de los
problemas de descartar la escoria de aluminio en rellenos es
la generacidén amonia debido a la reaccion del AIN con vapor
de agua, por lo tanto, la cantidad de AIN debe ser lo
suficientemente baja para poder descartarla en rellenos de
manera segura [5].

Todo lo anterior muestra la importancia de conocer la
composicién de la escoria y su relacion con el tamafio de
particula, sin embargo, poco trabajo ha sido realizado al
respecto. Por ejemplo, Hiraki y Nagasaka (2015), encontraron
el contenido de aluminio, nitruro de aluminio y cloro, para
escorias con tamafio de particula entre 20 y 800 pm.

El objetivo principal de este trabajo es determinar si hay
una relacién entre el tamafio de particula y la cantidad de cada
una de las fases cristalinas presentes en una escoria blanca de
aluminio. Para el calculo del porcentaje de cada una de las
fases se utilizd la técnica de difraccion de rayos X,
especificamente el método de Rietveld [18]. Para determinar
estadisticamente si la composicion del material es
influenciada por el tamafio de particula, se realizé un andlisis
estadistico utilizando ANOVA.

2. Metodologia
2.1. Caracterizacion del material

En este estudio se utilizo una escoria blanca proveniente de
la produccién primaria de aluminio, con tamafio de particula
inferior a 3.35 mm y una masa aproximada de 6 kg.
Inicialmente, se realizd la separacion granulométrica del
material utilizando tamices con abertura de malla de 0.42, 0.85
y 1.68 mm. Se obtuvieron cuatro fracciones granulométricas:
El (-0.42mm), E2 (+0.42mm, -0.85mm), E3 (+0.85mm, -
1.68mm), E4 (+1.68mm, -3.35mm). De cada una estas
fracciones se tomaron dos muestras representativas, de
aproximadamente 10 g cada una. Los elementos quimicos
presentes en las muestras fueron determinados por
microanalisis de rayos X (EDS) en un microscopio electrénico
de barrido (SEM). Las fases cristalinas se identificaron
utilizando los espectros de difraccion de rayos X.

2.2. Método de Rietveld

Para el andlisis cuantitativo con difraccion de rayos X el
tamafio de particula fue reducido a un tamafio de 0.45 pum
utilizando un molino de hierro de vibracion excéntrica. Los
ensayos de difraccidn se realizaron en un difractometro Rigaku
Multiflex operando a una potencia de 40 kV y 20 mA,
geometria Bragg-Brentano 6/26, y radiacion Cu ka. El barrido
se hizo en el rango de 26 desde 6 hasta 110°, a un paso de 0.02°
y con un tiempo de barrido por paso de 8 s. Para determinar el
porcentaje en peso de cada una de las fases se realizd un
refinamiento de los espectros de difraccién utilizando el método
de Rietveld, utilizando el programa GSAS+EXPGUI [19-20].
La linea de base fue ajustada con la funcién analitica de
Chebyschev, el perfil de los picos de difraccion se ajustd
utilizando una funcién Pseudo-Voigt modificada. Los factores
refinados fueron: factor de escala individual, desplazamiento de
la muestra, parametros de red, factor de Gauss y factor de
Lorentz del perfil de pico. El parametro de asimetria se refind
Unicamente para las fases que presentan picos a bajos angulos.
La orientacion preferencial se corrigié utilizando la funcion de
arménicos esféricos implementada en el programa. Finalmente
se aplico la funcién de Suortti para corregir rugosidad.

La calidad del refinamiento fue evaluada por el analisis
de los factores Re, Rup ¥ S (goodness of fit) que se definen a
continuacion [21]:
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12
N-P ] W

Twiy?

Donde N es el nimero de puntos medidos, P es el nimero
de parametros que se estan refinando, y; es la intensidad
medida en el paso i, y w; = 1/y;.

Re es el valor esperado de Ry que se define como:

_ (Zwiyi—yed)?
Rwp _{ Iwi(ei)? } @

Donde vy.i es la intensidad calculada en el paso i. Unos
buenos resultados llevan a un valor de Ry, entre 2'y 10% [22].
Y finalmente,

B T
Donde:
Sy =Xiwi (i — yei)? 4

Sy se denomina residuo y es el valor minimo de ajuste al
realizar el refinamiento de los datos.

2.3. Analisis estadistico

Con el proposito de evaluar la precisiéon de los datos y
determinar la variacién en la composicion del material con el
tamafio de las particulas, se planted un disefio experimental
completamente al azar tomando como factor principal el
tamafio de particula con cuatro niveles, donde cada nivel es
una fraccién granulométrica (-0.42, +0.42 -0.85, +0.85 -1.68,
+1.68 -0.35 mm). Como se explicé en la seccidn 2.1, de cada
una de estas fracciones se analizaron dos muestras, teniendo
como variables de respuesta cada una de las fases cristalinas
encontradas en las muestras de escoria blanca de aluminio
mediante al andlisis de los espectros de difraccion (Al, a-
A|203, MgAI204, Mgo,383A|2,4osO4, NaAI11017, A|N).

Los célculos estadisticos se realizaron utilizando el
paquete estadistico Minitab versiéon 15.0. Con el fin de
observar la dependencia del tamafio de particula sobre la
cantidad encontrada en cada una de las fases cristalinas, se
realiz6 un anélisis de varianza (ANOVA) con un nivel de
confianza del 99% vy se validé el cumplimiento de los
supuestos de normalidad, igualdad de varianzas vy
aleatoriedad e independencia de los errores, para cada una de
las variables de respuesta evaluadas.

3. Resultados y discusion
3.1. Caracterizacién del material

En la distribucién del tamafio de particulas de la escoria
se obtuvieron los siguientes resultados: el 36.9% del material
tiene un tamafio inferior a 0.42 mm (muestra E1), el 18.5%
tiene un tamafio entre 0.42 mm y 0.85 mm (muestra E2), el
21.8% tiene un tamafio entre 0.85 mm y 1.68 mm (muestra
E3), y el 22.8% tiene un tamafio entre 1.68 mm y 3.35 mm
(muestra E4).

Los analisis de EDS mostraron que el material esta
compuesto principalmente de Al y en menor cantidad de O,
Fe, Na, Mg, Siy K.

30000 |
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=038k A].‘H ]
20000 4 NaAl O\r
=
o
215000
s 3
'ﬂ 3
= 24 1
= 3 3
10000 < 5 . 2 a6l s i
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U MO ’\'Iy.,_ﬁk.)h E4
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Figura 1. Identificacion de las fases cristalinas de una escoria de aluminio.
Fuente: Los autores

En la Fig. 1 se observa el difractograma de las muestras
El, E2, E3y E4, donde se puede observar la presencia de las
siguientes fases: aluminio metalico (Al), 6xido de aluminio o
corundo  (0-AlO3), espinelio (MgAlO4), espinelio
defectuoso (Mgo.sssAl20404), diaoyudaoite (NaAl;1017) y
nitruro de aluminio (AIN). Como se observa se identificaron
la totalidad de los picos.

Las fases MgAIl;04 'y Mgo.3ssAl2.0404 presentan picos en
las mismas posiciones, sin embargo, al refinar las muestras
solo con la fase MgAl,O4 no se obtenia un buen ajuste del
patrén tedrico al patron experimental, este ajuste solo se
obtuvo al refinar ambas fases al mismo tiempo. Las fases
NaAl1;017, Nazon(Ales) Yy K15Al1101725, denominadas
aliminas-beta [23-25], también presentan picos en las
mismas posiciones y con intensidades similares, por lo tanto,
fue necesario hacer refinamientos con cada una de estas
fases, al final los mejores ajustes se obtuvieron con la fase
NaAI11017.

3.2. Método de Rietveld

El método de Rietveld se aplicé en todas las muestras con
el fin de determinar el porcentaje en masa de cada una de las
fases cristalinas presentes. La calidad del refinamiento se
verificd con los criterios numéricos y con la observacién del
ajuste, confirmando siempre que hubiera un buen ajuste de la
curva tedrica a los datos experimentales. En la Fig. 2 se puede
observar el refinamiento de la muestra E1-1, en donde los
puntos corresponden a los datos experimentales, la linea
continua oscura es la curva ajustada con el método de
Rietveld, y la curva clara corresponde a la diferencia entre los
datos y el ajuste. Se puede observar en general un buen ajuste
entre los datos y el modelo tedrico, la calidad del ajuste fue
muy similar en todas las muestras.

En la Tabla 1 se presentan los resultados de los
refinamientos para cada par de muestras correspondientes a
cada fraccion granulométrica. Como se observa, en general
cada par de muestras presenta porcentajes de composicion
muy similares, excepto para las muestras con porcentajes de
composicién inferiores al 5%.
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Figura 2. Resultado del refinamiento de la muestra E1-1.

Fuente: Los autores.

20 (grados)

Tabla 1.
Resultados del refinamiento con el método de Rietveld de escorias de
aluminio.
E1-1 E1-2 E2-1
Al (wt%) 25.0+0.2 242+0.1 55.8+0.1
a-AlLO; (Wt%) 28.7+0.1 29.1+£0.1 17.0+0.1
MgAl,O, (Wt%) 9.6+0.2 10.6+0.2 16.3+0.2
Mgo,388Al2,4080:4
(Wt%) 25.1+£0.21 246+0.2 32+0.2
NaAl;; 017 (%0) 493+0.1 47+0.1 3.0+0.1
AIN (wt%) 6.6 0.1 6.8+0.1 47+0.1
S 2.781 2.479 2.176
Rup (%) 8.07 7.72 7.26
Re (%) 4.84 4.9 4,92
E2-2 E3-1 E3-2
Al (Wt%o) 55.5+0.1 61.9+0.1 63.5+0.1
0-Al,O; (Wt%) 16.3+0.1 124+0.1 11.9+0.1
MgAl,O, (Wt%) 149+0.2 3.7+£0.2 36+0.2
M0o,388A 240801
(Wt%) 6.4+0.2 141+0.2 13.8+0.2
NaAl;; 017 (%0) 2701 25+0.1 3.0+£0.1
AIN (wt%) 43+0.1 55+0.1 42+0.1
S 2.203 2.325 2.475
Rup (%0) 7.39 7.37 7.59
Re (%) 4.98 4.83 4.82

Fuente: Los autores

3.3. Andlisis estadistico

A través del ANOVA se obtuvieron los siguientes

coeficientes de determinacion (R?) para cada par de
muestras: 99.93% para el Al, 99.9% para el a-Al;O3,
96.1% para MgA|204, 98.67% para Mgo,3ggA|2_o404,
72.19% para NaAl11017 y AIN. Segun estos resultados los
R? estuvieron en su mayoria por encima del 94%, lo que
indica que la variacion en el contenido encontrado de cada
fase cristalina es explicado en un alto porcentaje por el
tamafio de particula, la Gnica excepcion a este resultado se
encontré en la fase NaAl11017. Es interesante observar que
esta fase es la Unica que presenta un contenido inferior al
5% en masa para todos los tamafios de particula
estudiados.

En la Fig. 3 se presentan los resultados de la variacién
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de la composicion, obtenido con el ANOVA, en funcion
del tamafio de particula para el Al y el a-Al,03. Con las
pruebas de comparacion de medias para la fase cristalina
de Aluminio, se comprobd con un nivel de confianza del
99% que existen diferencias significativas en la cantidad
de Aluminio entre cada tamafio de particula. También se
observa que a medida que aumenta el tamafio de particula,
se incrementa significativamente el porcentaje de
Aluminio, el mismo comportamiento fue observado por
Hiraki & Nagasaka (2015), pero para escorias con tamafio
de particula mucho menor, 75 y 500 pm.

Para el material tamafio de particula inferior a 0.42 mm
se puede observar que el porcentaje de aluminio es muy
bajo (24.635 + 0.559) comparado con los tamafios de
particula mayores a 0.42 mm, los cuales presentaron
cantidades de aluminio superiores al 55%.

Con base en las pruebas de comparacion de medias
para la fase cristalina de a-Al;O3;, se comprobdé con un
nivel de confianza del 99% que existen diferencias
significativas en el porcentaje de a-Al,O3; para cada uno
de los tamafios de particula. Ademas, a medida que
aumenta el tamafio de particula, disminuye el porcentaje
de (X-A|203.

Al contrario de lo ocurrido con el aluminio, se encontro
que el material con un tamafio de particula inferior a 0.42
mm presenta los valores mas altos de a-Al,O3 (28.855% +
0.276) en comparacion con el material con tamafio de
particula superior a 0.42 mm donde el porcentaje de esta
fase es inferior al 17%.

En la Fig. 4 se presentan los resultados de la variacion
de la composicion, obtenido con el ANOVA, en funcion
del tamafio de particula para el NaAl11017 y el AIN. En
general se observa que la cantidad de ambas bases
disminuye con el aumento del tamafio de particula. Las
pruebas de comparacion de medias para la fase cristalina
de NaAl11017, con un nivel de confianza del 99%,
mostraron diferencias significativas en el porcentaje de
NaAl11017 entre los diferentes tamafios de particula,
conformando dos grupos, como puede observarse en la
Fig. 4.

70 -

60+ 7

Porcentaje en peso (%)
&
i

T T T T
-0.42 +0.42-0.85 +0.85-1.68 +1.68-3.35

Tamaiio de particula (mm)

Figura 3. Cantidad de Al y a-Al,O5en funcion del tamafio de particula.
Fuente: Los autores
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Figura 4. Cantidad de NaAl;;0:7 y AIN en funcion del tamafio de particula.
Fuente: Los autores

T
-0.42

El andlisis realizado con el ANOVA muestra un alto error
experimental sin embargo se evidencia diferencias
significativas en el contenido de esta fase entre el tamafio de
particula 0.42 y los otros tamafios de particula evaluados. Es
importante anotar que para esta fase siempre se encontraron
porcentajes inferiores al 5%.

Las pruebas de comparacion de medias para la fase
cristalina de AIN con un nivel de confianza del 99%,
muestran que se forman tres grupos que son
significativamente diferentes. El primer grupo consiste en el
material con tamafio de particula inferior a 0.42 mm, el
segundo grupo conformado por los materiales con tamafio de
particula (+0.42 -0.85 y +0.85 -1.68) y el Gltimo grupo
conformado por los materiales con tamafio de particula
(+1.68 -3.35), estos tres grupos presentan diferencias
significativas en el porcentaje de AIN. El material con
tamafio de particula inferior a 0.42 mm presentd el mayor
porcentaje de esta fase (6.705 % = 0.092), en comparacién
con los tamafios de particula superiores a 0.42 mm que
presentaron un porcentaje por debajo del 6%. En general se
observa que la cantidad de AIN disminuye al aumentar el
tamafio de particula, este mismo comportamiento también
fue observado por Hiraky & Nagasaka (2015) para escorias
de aluminio con tamafio de particula entre 75y 500 um. Este
material se forma debido a la reaccion del aluminio fundido
con el nitrégeno presente en la atmaésfera.

En la Fig. 5 se pueden observar los resultados de la
variacion de la composicion, obtenidos con el ANOVA, en
funcién del tamafio de particula para las fases MgAl,O4, y
Mgo.388Al2.40804. Las pruebas de comparacion de medias
para la fase cristalina de MgAIl;O., con un nivel de
confianza del 99%, muestran que se forman tres grupos que
son significativamente diferentes en el porcentaje de
MgAIl;04. Los dos primeros grupos lo conforman los
tamafios de particula -0.42 y +0.42 -0.85, el tercer grupo
esta conformado por los tamafios de particula +0.85 -1.68
y +1.68 -3.35 pues estos dos Ultimos tamafios de particula
no presentan diferencias significativas en el porcentaje de
MgAIZO4.
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Figura 5. Cantidad de MgAl,O,, y Mgo.3ssAl2.40804€n funcion del tamafio de
particula.
Fuente: Los autores
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Para la fase cristalina Mgo.3ssAl2.40804, Se 0bservo con un
nivel de confianza del 99% que se forman tres grupos que son
significativamente diferentes en el porcentaje de esta fase.
Los dos primeros grupos lo conforman los tamafios de
particula (-0.42 y +0.42 -0.85) y el tercer grupo esta
conformado por los tamafios de particula (+0.85 -1.68 vy
+1.68 -3.35) pues estos dos Ultimos tamafios de particula no
presentan diferencias significativas en cuanto al porcentaje
de Mgo3ssAl2.4080a.

Debido a que las fases MgAI;Os y M(o.388Al2.40804 SON
muy similares y presentan picos en posiciones muy préximas,
el programa las puede confundir al momento de hacer el
refinamiento, por lo tanto, se decidi6 analizar que ocurre al
sumarlas. Se hizo nuevamente el andlisis de varianza con la
suma de estas fases con un nivel de confianza del 99% y se
valido el cumplimiento de los supuestos de normalidad,
igualdad de varianzas y aleatoriedad e independencia de los
errores, y se obtuvo R? de 98.88%. La Fig. 6 muestra la
cantidad de la suma de estas dos fases en funcién del tamafio
de particula.
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e 254
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=5 4
e
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g2 204
=3
e,

15+ 1

T T L T T
-0.42 +0.42-0.85 +0.85-1.68 +1.68-3.35

Tamano de particula (mm)
Figura 6. Cantidad de la suma MgAl,04, y Mgo3ssAl2.40804 €n funcion del
tamarfio de particula.
Fuente: Los autores
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Al realizar las pruebas de comparacion de medias para la
suma de las fases cristalinas MgAIl>O4 y Mgo.3s8Al2.40804, CON
un nivel de confianza del 99%, que se forman dos grupos que
muestran diferencias significativas. El primer grupo
conformado por el material con tamafio de particula inferior
a 0.42 mm vy el segundo grupo conformado por el resto del
material (+0.42 -0.85, +0.85 -1.68 y +1.68 -3.35), los
materiales con estos tres tamafios de particula no presentan
diferencias significativas en el porcentaje de la suma de
MgAI;04 y Mgo.388Al2.4080a.

Al sumar las dos fases, MgAlL,Os y Mgo.3ssAl2.40804 Se
observa en los resultados del ANOVA que el coeficiente de
determinacion aumenté a 98.88% lo que indica que al sumar
estas dos fases se explica en mayor porcentaje la variabilidad
de las fases en cada tamafio de particula y tendra mayor
precision reflejada en los intervalos de prondstico mas
estrechos. Por otro lado, se observa en general una tendencia
mas clara, donde la cantidad de estas dos fases disminuye con
el tamafio de particula.

4, Conclusiones

En este trabajo se analiz6 una escoria de aluminio con
tamafio de particula inferior a 3.35 mm. Se encontré que este
material esta compuesto por Al metélico, a-Al,O3, MgAI;O4,
AIN, Mgo38s8Al2.0404 Y NaAli1047. EI material fue separado
por tamafio de particula con el fin de determinar la influencia
del tamafio de particula en la composicion del material.

Con respecto al analisis cuantitativo de las fases se pudo
concluir que el contenido de aluminio present6 una tendencia
a aumentar con el incremento del tamafio de particula. Con
tamafios de particula superiores a 0.42 mm se observo que el
porcentaje de aluminio es superior al 55%, llegando hasta
69.4%. Para las fases restantes se observo, en general, una
tendencia contraria.

Del analisis estadistico se pudo concluir que los
coeficientes de determinacién estuvieron en su mayoria por
encima del 94%, lo que indica que el contenido encontrado
de cada fase cristalina es explicado en un alto porcentaje por
el tamafio de particula. La Unica excepcion a este resultado se
encontré para la fase NaAl;;O;7 donde se obtuvo un R? de
72.19%); es interesante observar que esta fase es la Unica que
presenta un contenido inferior al 5% en masa para todos los
tamafios de particula estudiados.

Bibliografia

[1]  Gutierrez, A., Mir6, L., Gil, A., Rodriguez-Aseguinolaza, J.,
Barreneche, C., Calvet, N., et al., Advances in the valorization of
waste and by-product materials as thermal energy storage (TES)
materials. Renewable and Sustainable Energy Reviews, 59, pp. 763-
783, 2016. DOI: 10.1016/j.rser.2015.12.071.

[2]  Kulik, G.J. and Daley, J.C., Aluminum dross processing in the 907s,
Proceedings of the International symposium of recycling of metals
and enginnering materials, pp. 427-437, 1990.

[3] David, E. and Kopac, J., Aluminum recovery as a product with high
added value using aluminum hazardous waste. Journal of Hazardous
Materials, 261, pp. 316-324, 2013. DOl:
10.1016/j.jhazmat.2013.07.042.

[4]  Tsakiridis, P., Oustadakis, P. and Agatzini-Leonardou, S., Aluminum
recovery during black dross hydrothermal treatment. Journal of
Enviromental Chemical Engineering, 1(1-2), pp. 23-32, 2013. DOI:
10.1016/j.jece.2013.03.004.

353

(5]

(6]

[7]

(8]

(9]

[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]
[22]

[23]

[24]

Hiraki, T. and Nagasaka, T., An easier upgrading process of
aluminum dross residue by screening technique. Journal of Materials
Cycles Waste Management, 17(3), pp. 566-573, 2015. DOI:
10.1007/s10163-014-0283-5.

Ewais, E.M., Khalil, N.M., Amin, M.S., Ahmed, Y.M. and Barakat,
M.A., Utilization of aluminum sludge and aluminum slag (dross) for
the manufacture of calcium aluminate cement. Ceramics
International, 35(8), pp. 3381-3388, 2009. DOl:
10.1016/j.ceramint.2009.06.008.

Ibarra-Castro, M.N., Almanza-Robles, J.M., Cortés Hernandez, D.A.,
Escobedo-Bocardo, J.C. and Torres-Torres, J., Development of
mullite/zirconia composites from a mixture of aluminum dross and
zircon. Ceramics International, 35(2), pp. 921-924, 2008. DOI:
10.1016/j.ceramint.2008.03.006.

Huang, J., Fang, M., Huang, Z., Liu, Y., Yang, J., Huang, S., et al.,
Preparation, microstructure, and mechanical properties of Spinel-
Corundum-Sialon composite materials from waste fly ash and
aluminum dross. Advances in Materials Science and Engineering,
2014, pp. 1-10, 2014. DOI: 10.1155/2014/789867.

Yoshimura, H., Abreu, A.P., Molisani, A., Portela, J. and Narita, N.,
Evaluation of aluminum dross waste as raw material for refractories.
Ceramics international, 34(3), pp. 581-591, 2008. DOI:
10.1016/j.ceramint.2006.12.007.

Kevorkijan, V.M., The quality of aluminum dross particles and cost-
effective reinforcement for structural aluminum-based composites.
Composites Science and Technology, 59(11), pp. 1745-1751, 1999.
DOI: 10.1016/S0266-3538(99)00034-2.

Hashishin, T., Kodera, Y., Yamamoto, T., Onhanagi, M. and Zuhair,
A.M., Synthesis of (Mg,Si)Al,0, Spinel from aluminum dross.
Journal of the American Ceramic Society, 87(3), pp. 496-499, 2004.
DOI: 10.1111/j.1551-2916.2004.00496..x.

Kim, J., Biswas, K., John, K., Jeong, S. and Ahn, W., Synthesis of
AIPO4-5 and CrAPO-5 using aluminum dross. Journal of Hazardous
Materials, 169(1-3), pp. 919-925, 2009. DOI:
10.1016/j.jhazmat.2009.04.035.

Murayama, N., Arimura, K., Okajima, N. and Shibata, J., Effect of
structure-directing agent on AIPO4-n synthesis from aluminum dross.
International Journal of Mineral Processing, 93(2), pp. 110-114, 2009.
DOI: 10.1016/j.minpro.2009.07.002.

Al-Naimi, K.M., Delclos, T. and Calvet, N., Industrial waste produced
in the UAE, valuable high-temperature materials for thermal energy
storage applications. Energy Procedia, 75, pp. 2087-2092, 2015. DOI:
10.1016/j.egypro.2015.07.320.

Gomez-Goémez, A., Soares-Tenorio, J.A. and Batista-Lima, N.,
Quantitative analysis of aluminum dross by the Rietveld method.
Materials  Transactions, 49(4), pp. 728-732, 2008. DOI:
10.2320/matertrans.MRA2007129.

Hiraki, T., Takeuchi, M., Hisa, M. and Akiyama, T., Hydrogen
production from waste aluminum at different temperatures, with
LCA. Materials Transactions, 46(5), pp. 1052-1057, 2005. DOI:
10.2320/matertrans.46.1052.

Nakajima, K., Osuga, H., Yokoyama, K. and Nagasaka, T., Material
flow analysis of Aluminum Dross and enviromental assessment for its
recycling process. Materials Transactions, 48(8), pp. 2219-2224,
2007. DOI: 10.2320/matertrans. MRA2007070.

Rietveld, H., A profile refinement method for nuclear and magnetics
structures. Journal of Applied Crystallography, 2, pp. 65-71, 1969.
DOI: 10.1107/S0021889869006558.

Larson, A.C. and VVon-Dreele, R.B., General structure analysis system
(GSAS). Los Alamos National Laboratory Report LAUR, 1994.
Toby, B.H., EXPGUI, a graphical user inteface for GSAS. Journal of
Applied Crystallography, 34, pp. 210-213, 2001. DOI:
10.1107/S0021889801002242.

Young, R., The Rietveld method. (R. Young, Ed.). New York: Oxford
University Press, 1995.

Bish, D. and Post, J., Reviews in mineralogy, v20: Modern Powder
diffraction. Washington: The mineralogical society of America, 1989.
Ferret, F.R., Roy, D. and Boulanger, C., Determination of alpha and
beta alumina in ceramic alumina by X-Ray diffraction.
Spectrochimica Acta Part B, 55(7), pp. 1051-1061, 2000. DOI:
10.1016/S0584-8547(00)00225-1.

Massarotti, V., Camparivigano, G., Flor, G., Marini, A., Farrington,
G.C. and Villa, M., X-ray powder diffraction of beta-aluminas. Jornal



Gomez-Gomez et al / Revista DYNA, 85(206), pp. 348-354, September, 2018.

of Applied Crystallography, 15, pp. 471-475, 1982. DOI:
10.1107/S0021889882012448.

[25] Kutty, T.R., Jayaraman, V. and Periaswami, G., Preparation of
proton—p/p”-aluminas by the ion-exchange under hydrothermal
conditions and their characterisation. Solid State lonics, 128(1-4), pp.
161-175, 2000. DOI: 10.1016/S0167-2738(99)00341-0.

A. Gomez-Gémez, se gradué como Ing. Mecanica de la Universidad
Nacional de Colombia en 2000 y Dra. en Ingenieria Metaldrgica de la
Universidad de Sao Paulo, Brasil en 2006. PhD. en Ingenieria Mecanica de
la Universidad de Sao Paulo, Brasil en 2010. Entre el 2006 y el 2010 trabajo
como investigadora en el Laboratorio de Fenémenos de Superficies — LFS
de la Universidad de Sao Paulo, Brasil. Actualmente es profesora asociada
en la Pontificia Universidad Javeriana de Cali. Tiene experiencia en el area
de Ingenieria de Materiales e Ingenieria Mecanica, trabajando en las
siguientes &reas: caracterizacion de materiales, difraccion de rayos x y
esfuerzos residuales en peliculas delgadas.

ORCID: 0000-0002-3106-1397

L.E. Vinasco-lsaza, se gradué como Estadistica de la Universidad del Valle
en 1991, hizo MSc. en Ciencias en la Universidad Nacional de Colombia en
1998. Esp. en Creacién de ambientes virtuales de aprendizaje-Argentina, en
2010. Esp. en Técnicas Avanzadas de Estadistica Aplicada — Espafia en
2011. Tiene experiencia docente en la Universidad del Valle, la Universidad
ICESI y actualmente estd vinculada como profesora asociada tiempo
completo en el Departamento de Ingenieria Civil e Industrial de la Pontificia
Universidad Javeriana, Cali, Colombia. Recibi6 la Certificacion
Internacional en Six Sigma Black Belt (IASSC) en 2015 y fue gestora de la
Especializacion en Ingenieria de la Calidad PUJ — Cali (2009), es consultora
estadistica a nivel empresarial en el &rea de calidad y productividad.
ORCID: 0000-0002-7631-2452

J.A.S. Tenorio, es Ing. Metalurgico de la Universidad de Sao Paulo, Brasil
en 1984, tiene MSc. y Dr. en Ingenieria Metallrgica de la Universidad de
Sao Paulo, Brasil en 1988, 1992 respectivamente. Es profesor titular del
Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad de Sao Paulo, Brasil.
Se desempefia en las areas de reciclaje, tratamiento de residuos sélidos y
metalurgia extractiva. Fue presidente del Instituto de Ciencia y Tecnologia
en Residuos y Desarrollo Sostenible-ICTR entre el 2008 y el 2011. Fue
editor de la Revista Brasilefia de Ciencias Ambientales del ICTR entre el
2007 y el 2014 y de la Seccion Metalurgia y Materiales de la Revista Escuela
de Minas. Fue director del departamento de Ingenieria Metallrgica y de
Materiales de la Escuela Politécnica de la Universidad de Sao Paulo entre el
2010y el 2014.

ORCID: 0000-0002-7849-7470

N.B. de Lima, se gradué como Fisico en la Universidad de Sao Paulo, Brasil
en 1979, hizo MSc. y Dr. en Tecnologia Nuclear en la Universidad de Sao
Paulo, Brasil en 1982 y 1991 respectivamente. Actualmente ocupa el cargo
de Tecndlogo Senior 11l en la Comision Nacional de Energia Nuclear de
Brasil. Tiene experiencia en el area de ingenieria de materiales y metaldrgica
con énfasis en estructura de los metales y aleaciones, trabajando
principalmente en los siguientes temas: difraccion de rayos X y textura.
ORCID: 0000-0002-6444-9224

354

UNIVERSIDAD NACIONAL DE COLOMBIA

SEDE MEDELLIN
FACULTAD DE MINAS

Area Curricular de Ingenieria
Geoldgica e Ingenieria de Minas y Metalurgia

Oferta de Posgrados

Especializacion en Materiales y Procesos
Maestria en Ingenieria - Materiales y Procesos
Maestria en Ingenieria - Recursos Minerales
Doctorado en Ingenieria - Ciencia y Tecnologia de
Materiales

Mayor informacion:

E-mail: acgeomin_med@unal.edu.co
Teléfono: (57-4) 425 53 68



mailto:acgeomin_med@unal.edu.co

	1.  Introducción
	2.  Metodología
	2.1.  Caracterización del material
	2.2.  Método de Rietveld
	2.3.  Análisis estadístico

	3.  Resultados y discusión
	3.1.  Caracterización del material
	3.2.  Método de Rietveld
	3.3.  Análisis estadístico

	4.  Conclusiones
	Bibliografía

