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RESUMEN

El zircon y la ilmenita son minerales pesados que proporcionan informacion sobre la evolucion geoquimica de diferentes
ambientes, y también son usados para la prospeccion y exploracion de recursos minerales. Por lo tanto, este estudio busca
investigar los efectos morfolégicos, quimicos y texturales que tienen lugar en ambientes de drenajes acidos de mina, lluvia
acida, ambiente carbonatico y condiciones extremas, seleccionando para ello, cristales con caras bien definidas y simulando
los escenarios de pH que estos presentan. Para cada condicién estudiada los cristales se observaron con lupa binocular y
Microscopio Electrénico de Barrido (MEB), realizando el analisis quimico mediante Rayos X caracteristicos. En los
resultados obtenidos, el zircon presenté mayor alteracion textural, morfolégica y quimica en condiciones de pH basico,
obteniendo disminucion del area, variaciones de la relacion Si/Zr y enriquecimiento relativo de elementos tierras raras, Ca,
Al y Fe. La ilmenita presentd sus mayores cambios en las condiciones de pH més &cido, produciéndose en ellas
precipitados, reas significativamente menores en pH &cido extremo, enriquecimiento relativo de Cu, Ti y, por otra parte,
una evolucion de fases quimicas a medida que disminuye el pH.
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STUDY OF THE EFFECT OF PH ON THE MORPHOLOGY AND CHEMICAL COMPOSITION OF ZIRCON
AND ILMENITE USING SCANNING ELECTRON MICROSCOPY

ABSTRACT

Zircon and ilmenite are heavy minerals that provide information about the geochemical evolution of different environments,
and are also used in prospecting and exploration of mineral deposits. Therefore, this study aims to investigate the
morphological, chemical and textural effects that take place in environments of acid mine drainage, acid rain, carbonatic
environment and extreme conditions, after selecting crystals with well-defined faces and simulating the pH scenarios that
characterize them. For each condition studied, the crystals were observed with a binocular loupe and a Scanning Electron
Microscope (SEM), performing the chemical analysis using characteristic X-rays. Results obtained in this study indicate
that zircon has greater textural, morphological and chemical alteration under basic pH conditions, obtaining a decrease in
area, variations in the Si/Zr ratio and relative enrichment of rare earth elements, Ca, Al and Fe. limenite presented its
greatest changes in the most acidic pH conditions, producing precipitates, significantly smaller areas in extreme acidic pH,
relative enrichment of Cu, Ti and, on the other hand, an evolution of chemical phases as the pH decreases.

Keywords: Zircon; ilmenite; pH; temperature; chemical mineralogy.

ellos el pH del agua. La disoluciéon no sélo afecta a

INTRODUCCION minerales inestables, también puede afectar a minerales
En ambientes sedimentarios, los minerales estan tan resistentes como el zircdn, que suele ser considerado
constantemente expuestos a la meteorizacion, el grado en como ultraestable [1]. La velocidad con la cual ocurre la
el que esta ocurra depende de diversos factores, entre disolucién contribuye al desarrollo de la porosidad,
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fertilidad del

contaminantes y COg, ciclos de elementos, formacion de

suelo, transporte y secuestro de
depdsitos minerales, entre otros [2].

La definicion de minerales pesados es operacional, y se
refiere a todos aquellos minerales con densidades que
exceden la densidad de los liquidos utilizados para
separarlos, algunos de los mas comunes son el
bromoformo, (densidad de 2,89 g/mL) y politungstatos,
(2,90 g/mL) [3]. Los minerales utilizados en este estudio
son considerados pesados. El zircén (ZrSiOs) y la
ilmenita (FeTiO3) son accesorios en rocas igneas y
metamorficas, el ultimo mineral a diferencia del primero
es opaco y utilizado en conjunto con algunos de sus
productos de alteracién (leucoxeno y rutilo) como
materia prima para la extraccion de titanio, y por ello es
de valor comercial [4]. Por otra parte, el zircon, debido a
su elevada estabilidad conserva por un mayor rango de
tiempo informacién sobre la génesis de las rocas y los
procesos que tuvieron lugar luego de ella, incluso luego
de que sean expuestas a la superficie [2]. Los cambios
morfol6gicos que ocurren en estos minerales varian
seglin su estructura cristalina, meteorizacion, erosion y
transporte, teniendo también cambios en textura, que
expresan las caracteristicas superficiales y varian a
macroescala y microescala [5, 6, 7].

Estudios previos han contribuido en la investigacion de
fendmenos asociados a la disolucién de minerales para la
prediccion cualitativa y cuantitativa de la evolucién
geoquimica de diferentes condiciones ambientales. Sin
embargo, se ha discriminado el uso del zircén por su
elevada estabilidad, al igual que la ilmenita por su
naturaleza opaca. En su lugar, se ha hecho un mayor
énfasis en su uso para estudios de proveniencia y
geocronologia [8, 9, 10]. Por ello, esta investigacion tiene
como objetivo estudiar los efectos de la simulacion del
pH de ambientes carbonaticos, controlados por COg,
drenajes &cidos de minas, y condiciones de elevada

acidez o basicidad, sobre la morfologia y composicion
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quimica del zircén e ilmenita mediante la Microscopia

Electrénica de Barrido.

MATERIALES Y METODOS
Se utilizaron muestras de suelo para seleccionar

minerales que tuvieran la menor alteracion posible, ya
que en este tipo de muestras no ocurre alteracion por
erosion y transporte. En ellas se realiz6 un pre-
tratamiento que const6 de una separacion granulométrica,
por liquidos densos y magnética. La separacion
granulométrica previa tuvo lugar por medio del tamizado,
utilizando fracciones entre 40 y 60 mallas (0,42 y 0,25
mm). En la separacién de minerales pesados mediante
liquidos densos se empled el bromoformo, para separar
minerales con densidades mayores a 2,89 g/mL. La
separacion por susceptibilidad magnética se realizd
utilizando el Isodindmico de Frantz, seleccionando la
fraccion de 0,4 amperes para obtener los cristales de
ilmenita que tuvieran la menor alteracion y, por otro lado,
se utilizé la fraccion de minerales no magnéticos, donde

estarian contenidos los zircones [11].

Seleccion de minerales

Este proceso se llevo a cabo mediante una lupa binocular
de marca Leica Mz 125, utilizando luz transmitida. Se
identificaron propiedades de los minerales tales como
habito, brillo, fractura y color, segin lo descrito por la
bibliografia [12-15], y se seleccionaron manualmente
cristales euhedrales, utilizando diafragma abierto para los
zircones, y diafragma cerrado para las ilmenitas para asi
tener una mejor observacion de sus propiedades fisicas

dada su naturaleza opaca.

Exposicion a soluciones de pH caracteristicos de
ambientes de interés

Se prepararon soluciones que representen cada ambiente
de interés, los drenajes &cidos de minas fueron
representados por una solucion de pH 2,4 preparada con

HCl y KCI, este Gltimo se empled para mantener
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condiciones salinas y para tener en cuenta la formacién
de posibles nuevas fases, ya que en este tipo de
ambientes precipitan nuevos minerales que tienen en su
composicién elementos que previamente se encontraban
en solucion [16]. El ambiente de lluvia &cida se
representd con una solucién amortiguadora de pH 5,5
compuesta de CH;COOH-CH3;COONa-3H-0, igualmente
el ambiente carbonatico se representd con una solucién
amortiguadora preparada con Hs;BOs; y NaOH para
obtener un buffer H3BO3-Na3;BO3 con un pH de 8,3.

Una vez preparadas las soluciones y separados los
minerales, se expusieron los cristales a cada una de las
soluciones en viales separados, cerrados y a temperatura
ambiente. Todos los minerales se mantuvieron en las
soluciones por 31 dias con agitacién diaria y
posteriormente se separaron de ellas por decantacion y se

secaron en una estufa.

Exposicion a condiciones extremas

Para observar los cambios que podian tener los minerales
de interés en condiciones de mayor acidez o basicidad, se
expusieron los zircones a una solucion de NaOH 2,5M
(equivalente a pH 14), ya que en estas condiciones la
disolucién deberia aumentar, viéndose mas afectada por
bases fuertes [17]. Las ilmenitas se expusieron a una
solucién de HCI 2,5M (equivalente a pH 1), debido a que
en estudios previos se habian logrado obtener cambios
quimicos en esta misma condicion de acidez [18]. Ambos
viales estuvieron por 3 horas en bafio maria a 90°C, ya
que en ellos la temperatura es un factor que controla el

grado de alteracion [18, 19].

Observacion y analisis quimico
Una vez que los minerales estuvieron secos, se
observaron utilizando lupa binocular, para revisar si a
esta escala se percibia alguna diferencia morfolégica con
respecto a los minerales que se escogieron inicialmente y
no se expusieron a soluciones. Posteriormente se observo

su morfologia y textura con un Microscopio Electronico
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de Barrido, marca JEOL-JSM-6390, mediante la sefial
obtenida a través de electrones secundarios. El analisis
quimico se realizéd utilizando la sefial de Rayos X

caracteristicos mediante un detector del tipo EDX.

Analisis estadistico

Se compararon las imagenes obtenidas a través de los
electrones secundarios de los cristales que no fueron
expuestos a soluciones, con los que fueron tratados con
soluciones de los ambientes de interés. Igualmente, estas
se compararon con las imagenes de los minerales que se
sometieron a las condiciones de mayor acidez vy
basicidad. Esto se llevo a cabo mediante el célculo del
area de todos los cristales, utilizando el programa ImageJ.
Aunado a ello, con estas imagenes se clasificd la etapa de
meteorizacion en la que se encontraron los minerales
expuestos a las diferentes soluciones, tomando en cuenta
la clasificacidn para minerales pesados en analisis Optico
[1].

Por otra parte, se realizd6 una comparacion de la
composicién quimica de todas las condiciones a partir de
los resultados obtenidos mediante MEB-EDX usando
Rayos X caracteristicos. En el caso de los zircones se
observaron los elementos mayoritarios, minoritarios y
trazas, y se establecid la relacion Si/Zr para notar
posibles enriquecimientos relativos de zirconio. Para la
ilmenita también se identificaron los elementos
mayoritarios, minoritarios y trazas, y se emple6 la
relacion de Frost para reconocer fases del producto de
alteracion de la ilmenita, donde valores menores a 0,5
son caracteristicos de la ilmenita, valores entre 0,5-0,7 de
pseudorutilo, resultados entre 0,7-0,9 del leucoxeno, y
valores mayores a 0,9 indican la presencia de rutilo o
anatasa [20].

resultado cuantitativo de las

Para obtener un

comparaciones entre las diferentes condiciones

estudiadas se empled la prueba de t de student, ya que
para todos los casos se utilizaron menos de 30 cristales.

Las pruebas se realizaron de dos colas con un intervalo



N. G. Mendoza Duarte, et al

de confianza del 95% (a = 0,05), en ellas, la hipdtesis
nula correspondié a medias iguales (Ho: p1 = M2), Y Su
rechazo conduciria a que se cumpla la hipoétesis
alternativa, la cual consiste en que las medias sean
significativamente diferentes (Hi: W1 # o). Para rechazar
la hipdtesis nula (Ho) es necesario que el valor de P sea
menor al nivel de significancia (o) [21]. La obtencién de
los resultados graficos y estadisticos se realiz6 utilizando
las herramientas de Microsoft Excel y programacién en
Python 3.8.5.

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de zircones no expuestos a soluciones
Morfol6gicamente, los cristales fueron euhedrales,
teniendo caras bien definidas, y pudiéndose observar con
claridad sus prismas y bipiramides (Fig. 1). Al detallar en
ellos, se apreciaron caras lisas que contenian
irregularidades, estas estaban representadas por fases
diferentes dispuestas en forma de capas rugosas sobre las
caras (Fig. 2). Esto se observo para varios cristales, pero
las capas rugosas se presentaron en diferentes
extensiones entre ellos.

Se realizd el andlisis quimico de las irregularidades
anteriormente descritas, y se obtuvo que estan
compuestas por Si, Al, O y Fe, siendo el Si y Fe los
elementos que presentaron mayores variaciones. El Fe
tuvo las concentraciones mas altas cuando el Si contaba
con concentraciones muy bajas y viceversa, teniendo un
minimo de Si de 2,62% mientras el Fe tenia una
concentracion de 47,4%. De esta manera, se observé que
ambos elementos no compartian la misma fase, y
teniendo en cuenta el resto de la composicion, las
irregularidades que se encontraron en la superficie de los
zircones corresponden a arcillas y 6xidos de hierro, que
precipitaron como minerales neoformados en el suelo a
partir de minerales primarios que fueron afectados por la

meteorizacion.
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Fig. 1. Imagen de electrones secundarios de zircones no
expuestos a soluciones.

Fig. 2. Capas irregulares sobre caras de zircones no
expuestos a soluciones.

Al realizar el anélisis quimico de las caras de los zircones
en zonas sin irregularidades, se obtuvo gque los elementos
que se encontraban en mayores concentraciones eran el
Si, Zr y O, dado que estos son los elementos que
principalmente componen al mineral, fueron los que se
tomaron en cuenta para realizar la estadistica descriptiva
(Tabla 1). Sin embargo, es importante destacar que en
algunos cristales se encontraron otros elementos en
concentraciones mayoritarias, este fue el caso del Fe, Ca
y Al, que tuvieron concentraciones entre 1% y 2%. Estos
son elementos que se concentran en las zonas mas débiles
del cristal cuando ocurre la meteorizacion de minerales
de menor estabilidad [22]. Adicionalmente, en varios
cristales se obtuvieron concentraciones de casi 5% de Hf,
debido a la sustitucion en lugar del Zr en la estructura

cristalina durante su formacion.
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Tabla 1. Estadistica descriptiva de la compaosicién de
zircones no expuestos a soluciones.

Estadisticos O (%) | Si (%) | Zr (%) | Si/Zr
Media 33,7 12,5 51,5 0,242
Desviacion estandar | 2,6 1,9 1,6 0,039
Varianza 6,8 3,9 2,7 0,002
Minimo 30,3 10,3 48,9 0,200
Mediana 34,8 13,3 51,6 | 0,255
Méaximo 36,9 14,5 53,5 | 0,282

La presencia de hafnio en los cristales produjo un
comportamiento diferente en la relacion Si/Zr, teniendo
los menores valores de todos los cristales analizados, de
esta manera, ellos presentaron un aumento relativo de las
concentraciones de Zr. Esto podria ocurrir porque las
sustituciones Hf-Zr son estables a altas presiones y
temperaturas, y una vez alcanzadas las condiciones de la
superficie terrestre, estos cristales se alteran con mayor
facilidad [23].

Caracterizacion de zircones expuestos a pH de ambientes
de interés

Los cristales expuestos a pH 2,4 contaron con la misma
apariencia que los zircones no expuestos a soluciones.
Sus caras, bordes y vértices no sufrieron alteraciones,
pero en esta condicion se pudo observar un precipitado
gue en algunos casos se presentd de forma irregular (Fig.
3A), y en otros en forma de fibras més alargadas (Fig.
3B). En las imagenes también se aprecia que ya no se
encuentran presentes las arcillas y 6xidos de hierro que
tuvieron lugar como minerales neoformados en los
zircones no tratados con soluciones.

Al realizar el andlisis quimico del precipitado, se obtuvo
gue los elementos que se encontraron presentes en todos
los andlisis fueron el O, Si, Cl, K. Ademas de ellos, en
algunos cristales se obtuvo Zr, Al y Fe. De esta manera,
el precipitado se conformé a partir de elementos que

componen al zircdn, elementos que se encontraban en la
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superficie del mineral formando minerales neoformados,
e iones que se encontraban en solucion (K y Cl). Es
importante destacar que la presencia de Zr en zonas del
precipitado indica que hubo alteracién quimica, pero esta
no fue lo suficientemente intensa para dejar cambios en
la textura del mineral. La alteracion pudo haber ocurrido
debido a que en esta condicion de pH la especie ZrO?

presenta una mayor actividad [19].

0021 19/MAY/22

100pm

20kV X150

20kV X150 100pm 0018 19/MAY/22

Fig. 3. Precipitado presentado sobre los zircons
expuestos a pH de drenajes acidos de mina.

Por otra parte, se analizé la composicién quimica de los
zircones en zonas de los cristales que no presentaron
precipitado. Para todos los casos se detectd Zr, Siy O,
por lo cual la estadistica descriptiva se calculé en base a
ellos (Tabla 2), pero al igual que el caso de los zircones
que no se expusieron a soluciones, hubo presencia de Ca,

Fe, Al en concentraciones entre 1% y 2%.
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Tabla 2. Estadistica descriptiva de la composicion de
zircones expuestos a pH de drenajes acidos de mina.

Estadisticos O (%) | Si (%) | Zr (%) | Si/Zr
Media 36,2 12,2 50,2 0,243
Desviacion estandar | 3,9 1,4 4,3 0,034
Varianza 14,8 1,9 18,3 0,001
Minimo 32,3 9,8 44,3 0,200
Mediana 36,3 12,3 49,5 | 0,252
Méaximo 39,9 13,8 56,2 | 0,284

En los resultados obtenidos, los estadisticos de tendencia
central son bastante similares a los expuestos en la Tabla
1, por lo que la composicion de estos zircones no tuvo
cambios significativos en general, pero el aumento de la
desviacion puede deberse a la posible producciéon de
ZrO?* y a las interacciones ocurridas en la superficie del
mineral.

Los zircones expuestos a pH 5,5 tuvieron caras bien
definidas y no tuvieron variaciones morfolégicas (Fig.
4A), pero tienen pocas irregularidades en la superficie
algo similares a las anteriormente vistas en los zircones
que no fueron tratados con soluciones (Fig. 4B). En el
analisis quimico de estas zonas irregulares, los elementos
presentes fueron O, Si, Zr, Fe y Al, de ellos el elemento
que presenta mayor variacion es el zirconio, que tuvo
concentraciones entre 6,7% y 18,7%, por otra parte el Si
y Fe presentaron las mismas tendencias que en las
irreqularidades de los zircones no tratados con
soluciones, esto indica que las arcillas y 6xidos de hierro
se encontraban presentes, pero la deteccion del zirconio y
la variacién en su composicion puede indicar que los
minerales neoformados tuvieron disolucion parcial. Al
analizar la composicién de los cristales, se obtuvo que
son bastante similares a los zircones no expuestos a
soluciones. Por otra parte, hubo algunos cristales en los
cuales se obtuvo la presencia de Al (1,4% y 1,5%) y Fe
(1,0%).
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Fig. 4. Zircones expuestos a pH de lluvia acida.

En los zircones tratados con pH 8,3 se pudieron apreciar
cambios incluso con lupa binocular, observando residuos
con bordes redondeados de aproximadamente un tercio
de la longitud de los zircones (Fig. 5A). Al observar los
cristales mediante el Microscopio Electronico de Barrido,
se pudo detallar que los residuos previamente descritos
son fragmentos de zircones que tuvieron importantes
cambios en morfologia y textura (Fig 5B).

Al observar los cristales que se encontraban completos
individualmente, se aprecia que ellos presentaron
diferentes intensidades en la alteracion. En la figura 6A
se observan uno de los cristales mas alterados, donde las
aristas y caras son las partes en las cuales se formaron
agujeros y rugosidades. Por otro lado, en la figura 6B se
observa que hubo poca alteracion en las aristas y uno de
los vértices. Todo esto indica que el proceso de alteracion
de los zircones bajo estas condiciones de pH no ocurre de

manera uniforme en todos los cristales.
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X30 500pm 0030 19/MAY/22

Fig. 5. Zircones expuestos a pH de ambiente carbonatico.
Iméagenes de lupa binocular (5A) y MEB (5B).

20kV X150 100pm 0031 19/MAY/22

20kV X150 100pm 0032 19/MAY/22

Fig. 6. Alteraciones en los cristales expuestos a pH 8,3.
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Se realiz6 el analisis quimico en los cristales y se obtuvo
la estadistica descriptiva que se muestra en la tabla 3, en
ella se observa que las condiciones de ambientes
carbonéticos son las que presentan una mayor desviacion
de la relaciéon Si/Zr, confirmando que la alteracion
ocurrida no se llevé a cabo uniformemente en todos los
cristales, por ello también se observa en la figura 7 que
hay dos tendencias en las concentraciones de Si y Zr. Las
diferencias en textura y composicion pudieron haber
tenido lugar debido a que en pH basico existe un aumento

en la actividad de la especie acuosa HZrOs™ [19].

Tabla 3. Estadistica descriptiva de la composicion de
zircones expuestos a pH de ambiente carbonético.

Estadisticos O (%) | Si (%) | Zr (%) | Si/Zr
Media 35,2 12,3 50,2 | 0,246
Desviacion estandar | 1,9 1,9 2,4 0,045
Varianza 3,4 3,5 58 0,002
Minimo 32,9 9,6 46,9 0,179
Mediana 34,7 13,2 50,2 0,264
Maximo 37,9 14,0 53,8 0,292

O Relacidn Si/Zr mayor

_ ) Relacion Si/Zr menor

Fig. 7. Relacion Zr vs. Si de zircones expuestos a pH de
ambientes carbonaticos.

Por otra parte, se analizaron los fragmentos de zircones,
estos se destacaron por tener altas concentraciones de Fe
y Al en comparacion con el resto de los andlisis,
alcanzando hasta 11,4% de Fe y 20,4% de Al. Esto pudo
haber ocurrido debido a que en las zonas donde ocurren
las mayores alteraciones existe un aumento relativo de

estos elementos por la disolucion que se presenta en el
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mineral, y a la acumulacién previa de estos elementos por
la introduccion de fluidos durante su formacion o durante
la meteorizacion de minerales de menor estabilidad [22,
24].

Caracterizacion de zircones expuestos a condiciones

extremas

25kV X200 100pm 0020 17/AGO/22

25kV X200 100pm 0026 17/AGO/22

25kV X700 0031 17/AGO/22

20pm

Fig. 8. Zircones expuestos a condiciones extremas.

Se observo que estos tuvieron cambios en morfologia, ya
que sus bipirdmides estuvieron redondeadas, y en otras
ocasiones no se distinguian. En todos los cristales hubo
variaciones texturales expresadas como marcas de

corrosion, incluso en varios de ellos se apreciaron
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agujeros en sus caras, como se observa en la figura 8A, o
como se muestra en la figura 8B, las caras tenian textura
de apariencia escamosa. Por otra parte, en varios cristales
se observo una nueva fase amorfa en zonas donde habia
considerables zonas de desgaste, como se observa en la
figura 8C.

La estadistica descriptiva del andlisis quimico realizado a
los cristales se muestra en la Tabla 4, en esta se observa
que se presentan altas desviaciones, con excepcién del Si.
Es importante resaltar que la composicién obtenida es
similar a la de los zircones que no se trataron con
soluciones, de esta manera puede observarse que no hubo
aumento relativo de la concentracién ningun elemento,
pero en esta ocasion se tuvo un cambio en el
comportamiento de la relacién Si/Zr, siendo esta la
condicién que tiene los menores valores de dispersion
para dicha relacion, e incluso la media y mediana
presentan los mismos valores, lo que indica que las
condiciones a las que estos zircones fueron expuestos
relacion  Si/Zr

provocaron que la tuviera mayor

homogeneidad que en el resto de los casos.

Tabla 4. Estadistica descriptiva de la composicion de
zircones expuestos a pH 14 y 90°C.

(@] Si Zr
Estadisticos SilZr
(%) | (%) | (%)
Media 334 13,2 51,4 0,256
Desviacion
, 4,8 1,1 3,9 0,016
estandar
Varianza 23,3 1,3 14,8 | 0,256 - 1073
Minimo 26,0 11,5 439 0,228
Mediana 32,7 13,5 52,1 0,256
Méximo 43,4 14,4 57,7 0,276

Los cambios en textura y morfologia son una expresion
en las caracteristicas fisicas debido a los cambios
quimicos que tuvieron lugar en estas condiciones.

Mientras mayor es el pH, aumenta la actividad de los
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iones HZrOs y HsSiOs [19, 25], y la temperatura
provoca un aumento de la velocidad de disolucion [19].

Ademas de los elementos reportados en la tabla, en la
mayoria de los cristales se detectd6 Ca y Fe, estando el
primero entre 0,8 - 3,3%, y el segundo entre 0,7% - 1,5%.
En uno de los surcos analizados se detectaron
concentraciones mayoritarias se La 'y Ce, 7,6% y 12,0%
respectivamente. De esta manera pudo observarse que
con altos niveles de alteracién se detectaron con mas
frecuencia los elementos que se acumulan en el zircén
por la meteorizacién de otros minerales, o que tuvieron
lugar en los cristales durante su proceso de formacién.

Se analizaron las nuevas fases obtenidas en zonas de
amplia alteracién, como la mostrada en la figura 8C. En
éstas se obtuvo que la fase corresponde a Oxidos de
hierro. Un estudio previo explica que los elementos que
se acumulan en fracturas y bordes de zonaciones como
consecuencia de la meteorizacion de otros minerales de
menor estabilidad y la percolacion de fluidos durante
episodios de formacion del zircon, pueden presentar
cambios si son sensibles a variaciones de las condiciones
de Eh-pH, por lo tanto un elemento como el hierro, que
pudo haber sido inmovilizado en el zircon, al
experimentar condiciones oxidantes por la alteracion del
mineral puede causar su precipitacion como una nueva

fase de éxido de hierro [22].

Comparacién de zircones estudiados en todas las
condiciones

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos, se
observaron los cambios existentes en la composicion
elemental de los zircones, teniendo que la condicion de
lluvia &cida fue la que presenté menos cambios con
respecto a los zircones que no se expusieron a soluciones.
Sin

comparacion de las relaciones Si/Zr debido a que los

embargo, es necesario realizar una mejor
estadisticos son bastante similares, como se observa en la
figura 9, por otra parte, en esta también se resalta la

uniformidad de la relacién de estos elementos en los
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cristales expuestos a condiciones extremas. Para

confirmar estas tendencias y la del resto de las
condiciones, en la tabla 5 se muestran los resultados de
las pruebas de t de Student, que se realizaron comparando
los granos que no se expusieron a soluciones con el resto

de las condiciones

0.30
0.28 4 | |
. 026
o
v
§ 0249 © O O
o
2
& 022
0.20 4 J— |

0.18 1

Fig. 9. Diagramas de cajas y bigotes de relacion Si/Zr en
todas las condiciones

Tabla 5. Resultados de la prueba t de Student de la
relacion Si/Zr en todas las condiciones.
NES= No expuestos a soluciones. DAM= Drenajes
4cidos de mina. LLA= Lluvia 4cida. C= Ambiente
carbonético. 14=pH 14y 90°C.

Drenaj . . H 14
Resultados | | .e aJes Lluvia | Ambiente P
e hipotesis acidos de acida | carbonatico y
P mina 90°C
Valor a 0,05 0,05 0,05 0,05
Valor P 0,96 0,96 0,88 0,47
Ho: Ho: Ho:
Hipotesis ° _ ° _ Ho: ° _
nula UNES = UNES = LNES = e UNES =
HDAM HLLA W14
Hi: Hi: Hi:
Hipotesis ' S ! . Hu: ! .
alternativa HNES HINES LUNES # LC Hnes
HDAM Hiea W14
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Dados los resultados de la tabla 5, en ninguno de los
casos se rechaza la hipotesis nula. De esta manera, en
general no hubo cambio en el promedio de la relacién

Si/Zr y por lo tanto tampoco un enriquecimiento de Zr;
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sin embargo, el valor de P en la comparacion entre los
zircones no expuestos a soluciones y los de pH 14, indica
que esta condicién de alta basicidad es la que esta mas
cerca de obtener una media diferente, por lo que es
posible que, con un mayor tiempo de exposicién a la
solucion, la relacion Si/Zr continle variando.

La variacién composicional de los zircones con el pH
igualmente se vio reflejada en la textura y morfologia de
los cristales, en la Figura 10 se observa el contraste entre
cristales no tratados con soluciones y cristales expuestos

a soluciones de pH basico. Por otra parte, las imagenes de

electrones  secundarios obtenidas en todas las
condiciones, permiten asignar en cull etapa de
meteorizacién cualitativa se encuentran los zircones

segun la clasificacion de Ando [1]. Obteniendo que las
condiciones de drenajes acidos de mina y lluvia acida
estan caracterizadas por tener etapas sin alteracion,
mientras que la de ambiente carbonatico tuvo una etapa
de corrosion, y la de pH 14 desarrollo de poros.

Por otra parte, a partir de las imagenes de electrones
secundarios también se encontraron cambios en el area de
los zircones en diferentes condiciones, la estadistica
descriptiva de todas ellas se encuentra en la tabla 6, al
igual que en la Figura 11 se observa el diagrama de cajas
y bigotes de las mismas. De esta manera, se aprecia que
las areas de los zircones no expuestos a soluciones, los
sometidos a pH de drenajes &cidos de mina y lluvia &cida
son muy similares, esto se relaciona con sus
caracteristicas quimicas, texturales y morfolégicas, ya
que en las condiciones de drenajes &cidos de mina y
lluvia acida no hubo cambios significativos. Esto se
comprueba cuantitativamente con la prueba de t de
Student realizada, de la cual se tienen los resultados en la
Tabla 7, en ella se observa que las areas de las
condiciones de pH basico son las Unicas
significativamente diferentes en comparacién con los

zircones no expuestos a soluciones.
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No expuesto
a solucion

20kV

25kV

X150 100pm 0031 19/MAY/22

X200

100um 0028 17/AGO/22

Fig. 10. Evolucion de zircones en pH basico.

Tabla 6. Estadistica descriptiva del area de zircones en

todas las condiciones.

Condiciones | Media DesYlacmn Min. Max.
estandar
No expL_Jestos 0,0956 0,0264 0,0519 | 0,1563
a soluciones
Drenajes
4cidos de 0,0970 0,0232 0,0654 | 0,1334
mina
Lluvia dcida | 0,0913 |  0,0176 | 0,0732 | 0,1367
Ambie%n_te 0,0669 0,0395 0,0153 | 0,1498
carbonatico
pH 15y 90°C | 0,0573 0,0333 0,0091 | 0,0990
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Fig. 11. Diagramas de cajas y bigotes del area de
zircones para todas las condiciones

Tabla 7. Resultados de la prueba t de Student del area de
zircones para todas las condiciones.
NES= No expuestos a soluciones. DAM= Drenajes
acidos de mina. LLA= Lluvia &cida. C= Ambiente
carbonético. 14=pH 14 y 90°C.

D i . . H
Resultados r e-n ajes Lluvia | Ambiente P

e hip6tesis acidos acida | carbonatico ay
P de mina 90°C
Valor a 0,05 0,05 0,05 0,05
Valor P 0,58 0,78 0,005 0,003

Ho: Ho: Ho:

Hipotesis ° _ ° B Ho: 0
nula UNES UNES LNES = e thES
HUDAM HLLA = Ha

Hi: Hi: Hi:

Hipdtesis ! ) ! . Hi: !
alternativa HNES HINES LINES # LC Hnes
HUDAM HLLA #* W14

Caracterizacion de ilmenitas no expuestas a soluciones

Morfolégicamente, los cristales fueron euhedrales,
teniendo caras bien definidas, y pudiéndose observar con
claridad su habito tabular (Fig. 12A), y cristales con caras
triangulares (Fig. 12B). Sobre la superficie de las caras
de varios de los granos seleccionados también se
observaron fases irregulares. Al realizar el analisis
quimico, se obtuvo que estas fases estan constituidas por
oxidos de hierro y arcillas, al igual que el caso de los

zircones.
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Fig. 12. Cristales de ilmenita no expuestos a soluciones.

Se realizaron andlisis a la superficie de diversos cristales
para obtener la composicion quimica, y en ellos se
obtuvieron que los cristales estdn compuestos
principalmente por Fe, Ti, y O, su estadistica descriptiva
se encuentra en la tabla 8. En uno de los casos se detecto
2,8% de Mn, este tiene lugar en la estructura cristalina
por la sustitucion del Fe [26].

Tabla 8. Estadistica descriptiva de la composicion de
ilmenitas no expuestas a soluciones.

) ) Relacion
Estadisticos | O (%) | Ti (%) | Fe (%)
Frost
Media 37,3 30,4 28,6 0,513
Desviacion
59 4,6 2,7 0,029
estandar
Varianza 34,6 21,6 7,2 0,001
Minimo 31,3 24,6 25,7 0,484
Mediana 35,9 29,5 28,4 0,508
Méaximo 448 37,8 32,4 0,550

Dentro de los resultados obtenidos se observd una

desviacion alta; sin embargo, es necesario resaltar que en
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cuanto a la relacion de Frost, los valores menores a 0,5
indican la presencia de ilmenita, y valores entre 0,5y 0,7
indican la presencia de pseudorutilo (primer producto de
alteracion de la ilmenita), de esta manera, el hecho de que
estuvieran presentes ambos minerales le proporciona a
los resultados desviaciones mas altas. La presencia de
ambos se confirma en la Figura 13, en la cual se observan

dos tendencias en las concentraciones de Fe 'y Ti.

Composicion .
—&— llmenita

adl™ Pseudorutile ;

29 /

28 1

7 /

26 1 ’

24 % bl 0 2 34 3 3
Ti (%)

32 A

Fe (%)

Fig. 13. Relacidn Ti vs Fe de cristales no expuestos a
soluciones.

Con la lupa binocular y la sefial de electrones secundarios
del microscopio electronico de barrido no fue posible
diferenciar a estos dos minerales tomando en cuenta sus
propiedades fisicas, esto se debe a que la alteracién de la
ilmenita se lleva a cabo por pseudomorfismo, es decir, se
preserva la morfologia de los cristales originales luego de
la alteracion [27]. A pesar de esto, el reconocimiento de
ambas fases minerales es posible sélo por el andlisis
quimico individual de diferentes granos mediante Rayos
X caracteristicos.
Caracterizacion de ilmenitas expuestas a pH de
ambientes de interés

En los cristales expuestos a pH 2,4 pudo observarse con
facilidad mediante la lupa binocular un aglomerado de
cristales que se encontraban unidos por una nueva fase de
apariencia fibrosa (Fig. 14A). Al detallar el agregado con
el uso del microscopio electrénico de barrido, se observo
que la nueva fase obtenida ademéas de funcionar como

cemento de los granos, también se encuentra sobre la
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superficie de sus caras (Fig. 14B). Por otra parte, hubo
cristales que no se adhirieron al aglomerado, estos
tuvieron en su superficie la ocurrencia de otra nueva fase
quimica (Fig. 15A), que se caracteriz6 por tener una
definida,

microcristales cubicos y prismaticos (Fig. 15B).

estructura  cristalina  bien formando

A

=

20kV X150 100pm 0053 19/MAY/22

Fig. 14. Agregado de ilmenitas expuestas a pH de
ambiente de drenajes acidos de mina. Imagenes de lupa
binocular (14A) y MEB (14B).

—

20kV X500 50um 0049 19/MAY/22

i -

X2,500 10pm
Fig. 15. Microcristales formados en condicion de
drenajes &cidos de mina.

20kV

0050 19/MAY/22
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X150 100pm

20kV 0051 19/MAY/22

Fig. 16. Cristal tabular expuesto
a pH de drenajes acidos de mina.

En esta condicion la morfologia de los granos
permanecio igual a los que no se trataron con soluciones,
pero ocurrieron cambios texturales. En los bordes y/o
cerca de ellos hubo algunas marcas de alteracion. Los
cristales tabulares que poseian caras lisas, en este caso se
notaron con caras mas irregulares y desniveles, un
ejemplo de ellos se encuentra en la figura 16. Al realizar
el andlisis quimico (Tabla 9), se obtuvo una alta
desviacion, y en la relacion de Frost se tienen valores que
indican la presencia de ilmenita y pseudorutilo. La
existencia de ambas fases es la causa de los altos valores

para los estadisticos de dispersion.

Tabla 9. Estadistica descriptiva de la composicion de
ilmenitas expuestas a pH 2,4.

) ) Relacion
Estadisticos | O (%) | Ti (%) | Fe (%)
Frost
Media 35,7 30,9 33,4 0,480
Desviacion | g6 2,9 5,9 0,036
estandar
Varianza 439 8,3 35,1 0,001
Minimo 28,1 24,7 25,7 0,439
Mediana 33,0 30,5 31,7 0,479
Maximo 43,3 34,3 39,0 0,534

Se analizaron puntualmente los microcristales que

precipitaron bajo estas condiciones, obteniendo la
estadistica descriptiva que se encuentra en la tabla 10. De

esta manera, la nueva fase estuvo compuesta de una sal
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formada a partir de iones que se encontraban en solucion
y elementos que se encontraban en la ilmenita (Fe y Ti).
Por otra parte, se analizé el precipitado de apariencia
fibrosa del aglomerado, y se obtuvo que este consta de
una oxisal de hierro y titanio, teniendo estos elementos
concentraciones de casi 5%. La composicién de ambas
fases indica que la ilmenita presentd disolucion
incongruente. Las caracteristicas acidicas favorecen la
disolucion del Fe** a Fe?*, y produce un aumento de la
actividad del ion TiO?* [25]. Las altas desviaciones
obtenidas, indican que la disolucion y/o procesos de

precipitacién no se llevaron a cabo de manera uniforme.

Tabla 10. Estadistica descriptiva de la composicion de
microcristales.

] Ti Fe K Cl
Estadisticos
(%) (%) (%) (%)
Media 23,8 19,5 24,1 24,3
DeS\{iacién 44 36 12 07
estandar
Varianza 19,7 12,7 1,4 0,5
Minimo 18,4 14,8 22,4 23,5
Mediana 24,3 20,5 24,6 24,4
Méximo 28,0 22,3 249 25,1

Los cristales expuestos a pH 5,5 se observaron iguales a
los no tratados con soluciones (Fig. 17). La morfologia y
textura permanecié igual tanto en los granos con caras
triangulares como los tabulares. Estos cristales no
sufrieron alteracion debido a que en este pH aun no hay
produccién de TiO?, y a pesar de que el hierro tenga
mayor solubilidad en pH acido, en este valor los 6xidos
son mas estables que en el caso anterior para condiciones
oxidantes, pues la actividad del ion Fe?* es demasiado
baja [25].

Al realizar el andlisis quimico de los cristales se
obtuvieron los resultados reportados en la tabla 11 v,
ademas, en pocos cristales se detectd Siy Al, al igual que

en los minerales que no fueron expuestos a soluciones,
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estos elementos son parte de las arcillas que se

identificaron inicialmente.

20kV X150 100pm 0057 19/MAY/22

X150 100pm 0058 19/MAY/22

20kV

Fig. 17. Imagenes de electrones secundarios de cristales
expuestos a pH de lluvia acida.

Tabla 11. Estadistica descriptiva de la composicion de
cristales expuestos a pH 5,5.

. . Relacion
Estadisticos | O (%) | Ti (%) | Fe (%)
Frost
Media 37,9 33,6 26,1 0,566
Desviacion
11,4 6,4 6,4 0,054
estandar
Varianza 130,9 40,9 40,5 0,003
Minimo 22,8 29,8 17,1 0,516
Mediana 39,9 30,8 27,9 0,556
Méximo 49,2 43,2 31,4 0,636
La composicion de los cristales presentd altas

variaciones, y todos tuvieron una relacion de Frost
correspondiente a pseudorutilo. Teniendo en cuenta la
movilidad del hierro previamente descrita para este pH,

esto indica que varios 0 todos estos granos estaban
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alterados al ser seleccionados, pero como ya se ha
mencionado antes, no pueden diferenciarse los cristales
de ilmenita y pseudorutilo debido al pseudomorfismo. El
hecho de que los cristales hayan estado inicialmente
alterados no puede dar una idea clara del proceso de
alteracion que pudo haber ocurrido al someterlos a este
pH si solo se considera la estadistica descriptiva.

Los cristales expuestos a pH 8,3 también conservaron su
morfologia y textura (Fig. 18). En los resultados del
analisis quimico predomind la presencia de O, Ti y Fe
(Tabla 12), sin embargo, en varios cristales se detecté Mn
en concentraciones entre 1,7% y 2,4%, éste se encuentra
sustituyendo al hierro en la estructura cristalina, y por
ello este elemento presenta mayor desviacion que el resto
en la estadistica descriptiva. Por otra parte, las relaciones
de Frost se encuentran entre ilmenita y pseudorutilo, y
teniendo en cuenta que no hubo cambios texturales en
comparacion a los cristales que no fueron tratados con
soluciones, y que en pH 8,3 los 6xidos de hierro y titanio
son aun mas estables que los casos anteriores [25], la
menor variacién de la composicién de estos granos en
comparacion con los no expuestos a soluciones se podria
deber a la diferencia del grado de alteracién de los

cristales de pseudorutilo que se seleccionaron.

Tabla 12. Estadistica descriptiva de la composicion de
cristales expuestos a pH de ambiente carbonatico.

. . Relacion
Estadisticos | O (%) | Ti (%) | Fe (%)
Frost
Media 34,6 31,7 30,9 0,507
Desviacion
, 25 2,2 3,5 0,032
estandar
Varianza 6,4 49 12,1 0,001
Minimo 32,1 29,7 26,6 0,470
Mediana 34,2 31,2 314 0,509
Maximo 37,9 34,2 34,3 0,539
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500um

X30 0059 19/MAY/22

Fig. 18. Cristales expuestos a pH 8,3.

Caracterizacion de ilmenitas expuestas a condiciones
extremas

En esta condicion se observd que los cristales estuvieron
mas redondeados que los no tratados con soluciones, e
incluso mas que en cualquier condicidn correspondiente a
los ambientes estudiados (Fig. 19A). La textura también
se vio afectada por la formacion de agujeros y surcos de
diversas profundidades, y superficies mucho maés
irregulares que las originales (Fig. 19B), teniendo incluso
algunos cristales con aspecto escamoso (Fig. 19C). Por
otra parte, en varios de los bordes se obtuvo una
superficie porosa y presencia de un material diferente al
resto de la zona (Fig. 19D).

Por otro lado, se analizaron diferentes zonas de la
superficie de los granos y para todos los casos se detecto
O, Ti, Fe y Mn, por ello la estadistica descriptiva se
realiz6 en base estos (Tabla 13). Por otra parte, también
se detectd Cu, que antes no habia sido identificado en
ninguna condicién, y en este caso se presentd con
concentraciones minoritarias entre 0,2% y 0,3%. La
presencia de este Ultimo elemento se debe a que se
encuentra en concentraciones traza y podria no ser
detectado en la ilmenita sin alteracién, sin embargo,
cuando ésta se altera y pasa a pseudorutilo o leucoxeno,

el cobre comienza a enriquecerse de forma relativa [28].
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Fig. 19. Cristales de ilmenita expuestos a pH 1y 90°C.

Tabla 13. Estadistica descriptiva de la composicion de
ilmenitas expuestas a pH 1y 90°C.

. o Ti Fe Mn | Relacion
Estadisticos
(%) | (%) | (%) | (%) Frost
Media 36,8 | 331|279 | 15 0,563
Desviacion
7,6 34 5,9 0,5 0,058
estandar
Varianza 58,2 | 11,2 | 356 | 0,3 0,003
Minimo 231|272 | 145 | 0,8 0,521
Mediana 37,7 | 338|288 | 1,6 0,534
Méximo 492 | 398 | 353 | 2,6 0,701
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En

desviaciones, esto se debe a que bajo esta condicién la

los resultados obtenidos se observan altas
composicién vari6 en la superficie de los cristales segun
las caracteristicas que presentaban, teniendo mayores
concentraciones de Ti en zonas cercanas a los bordes
alterados, similares a los mostrados en las figuras 19B y
19D, mientras que las zonas de la superficie que no
presentaron una alteracion tan avanzada se caracterizaron
por tener concentraciones intermedias de ambos
elementos. En cuanto a la relacion de Frost, todos los
cristales presentaron composicion de pseudorutilo y el
méaximo alcanzado concuerda con la composicién de
leucoxeno, fase que tiene lugar como producto de
alteracion del pseudorutilo, y es la predecesora del rutilo
[28]. Es importante destacar que este cristal no tenia
inicialmente composicion de leucoxeno, ya que el mismo
se encuentra en una fraccion magnética diferente a la
utilizada durante la seleccion de los minerales.

En cuanto al Mn, se detect6 en todos los cristales por la
alteracion que ellos presentaron en estas condiciones
extremas, pero en este caso se encontré en menores
concentraciones, ya que en el resto de las condiciones se
presentd como mayoritario cuando fue detectado. La
diferencia de la composicion para este elemento sucede
por la baja estabilidad para conformar 6xidos en pH
acido [25], constituyendo asi especies en solucion de
Mn?*. De igual manera, estudios previos explican que a
medida que se altera la ilmenita, el Mn disminuye debido
a su incompatibilidad en las estructuras cristalinas, donde
comienza a predominar el titanio debido a la diferencia
de radio y valencia [28].

Por otra parte, se analizé la composicion del material
encontrado en los bordes mas alterados, como lo
observado en la figura 19D. Estos tuvieron los mismos
elementos que el resto de las zonas de los minerales, pero
su relacion de Frost corresponde a los mayores valores de
la fase de pseudorutilo, confirmando que la composicion
de las zonas mas alteradas es la que méas se aleja de la

composicion original de la ilmenita.
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Comparacion de ilmenitas estudiadas en todas las
condiciones

Teniendo en cuenta los cambios ocurridos en la
morfologia, textura y composicion quimica de la ilmenita
y sus productos de alteracion, la condicion de pH de
ambiente carbonatico fue la que presenté menos cambio
con respecto a los cristales que no se trataron con
soluciones. Por el contrario, las condiciones de pH acido
fueron las que mas afectaron a este mineral. Sin embargo,
es necesario realizar una mejor comparacion de las
relaciones de Frost debido a que varios de los estadisticos
son similares entre diferentes condiciones, en la figura 20
se exponen diagramas de cajas y bigotes para detallar con

mayor facilidad las tendencias.
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Fig. 20. Grafico de cajas y bigotes de relacion de Frost en
todas las condiciones.

Por lo observado en la Fig. 20, la condicién de drenajes
acidos de minas parece tener una tendencia a disminuir
valores y la de lluvia acida a aumentar, sin embargo,
dados los cambios quimicos ocurridos a pH 2,4 y la
ausencia de ellos a pH 5,5, la tendencia de estas cajas y
bigotes estd marcada por el involucrar cristales de
pseudorutilo en las condiciones estudiadas debido al
pseudomorfismo de los productos de alteracion de la
ilmenita. Por esta razon es (til realizar pruebas de t de

Student (Tabla 14), y observar si las medias de las
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diferentes condiciones en realidad son significativamente
diferentes en comparacion con los granos que no fueron
expuestos a soluciones, a pesar de las tendencias

observadas.

Tabla 14. Resultados de la prueba t de Student de la
relacién de Frost en todas las condiciones.
NES= No expuestos a soluciones. DAM= Drenajes
acidos de mina. LLA= Lluvia 4cida. C= Ambiente
carbonético. 1= pH 1 y 90°C.

Resultados D,re_najes Lluvia | Ambiente pH
e hip6tesis acidos acida | carbonatico 4y
P de mina 90°C
Valor a 0,05 0,05 0,05 0,05
Valor P 0,12 0,15 0,75 0,04
Ho: Ho: Ho:
Hipotesis ° _ ° B Ho: °
nula HNES= | HNES= LNES = Hc &NES
HDAM HLLA - Ml
., . Hl: Hl:
Hipétesis | Hi: pnes Hi: pnes#
. UNES # NES
alternativa # UDAM Uc
HLLA #* W1

Los resultados de la prueba t de Student indican que los
cristales que fueron expuestos a pH 1 son los Unicos cuya
composicion es  significativamente  diferente en
comparacion con los cristales no expuestos a soluciones,
ya que es la Unica prueba para la que se rechaza la
hipétesis nula. Es importante destacar que el aumento de
la relacion de Frost conlleva a cambios de fases de la
ilmenita y a su vez, a un enriquecimiento relativo de Ti
para las condiciones extremas aplicadas. Por otra parte,
se observa que el valor de P disminuye a medida que el
pH también lo hace, indicando asi que existe una relacién
entre la alteracién de la ilmenita y la acidez del medio,
siendo més probable que haya alteracién, cambios de fase
y enriguecimiento de titanio a medida que disminuye el
pH y aumenta la temperatura.

El contraste de la variacion composicional en las
diferentes condiciones dio lugar a una evolucién en la
morfologia y textura a medida que aumenta la acidez
(Fig. 21). A partir de las observaciones realizadas a

imagenes adquiridas por electrones secundarios, se
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caracteriz6 cualitativamente el grado de alteracion segun
la escala de Ando [1]. Obteniendo que en pH de lluvia
acida y ambiente carbonatico los cristales estuvieron sin
alteracion, mientras que en la condiciéon de drenajes
acidos de mina se encontraron en etapa de corrosion, y en

condiciones extremas se presentd corrosion avanzada.

No expuesto a solucion

20kV

X250 100pm 0044 19/MAY/22

X150 100pm 0051 19/MAY/22

25kV X300 50pm 0008 17/AGO/22

Fig. 21. Evolucion de la ilmenita en pH acido.
Por otra parte, a partir de las imagenes también se calculd
el area de la ilmenita y sus productos de alteracion en
diferentes condiciones (Tabla 15), estos resultados
pueden observarse graficamente en la figura 22, en ella
los valores de éarea de los cristales no tratados con
soluciones, los expuestos a pH de lluvia acida, y a
ambientes carbonaticos, tienen valores en rangos
similares. Por otra parte, los valores de drenajes &cidos de

mina y condiciones extremas tienden a disminuir, siendo
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la Gltima condicion la que presenta valores mas
homogéneos entre ambos. Sin embargo, los resultados
entre todas las condiciones son muy cercanos, por ello en
este caso también se aplico la prueba t de Student, para

asi comprobar que hay diferencia entre las medias

obtenidas.
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Fig. 22. Diagrama de cajas y bigotes del area de ilmenitas
y sus productos de alteracion en todas las condiciones.

Tabla 15. Resultados de la prueba t de Student del area
de ilmenitas y sus productos de alteracion.

Drenajes . . H
Resultados | , . J Lluvia | Ambiente P
e hipotesis acidos de acida | carbonatico Ly
P mina 90°C
Valor a 0,05 0,05 0,05 0,05
Valor P 0,81 0,50 0,88 0,01
T Ho: Ho:
Hipotesis Ho: unes _ | Ho:pnes=
UNES = NES
nula = UpAMm He _
HULLA =
., . Hi: Hi:
Hipotesis | Hi: pnes Hi: unes#
. UNES # KNES
alternativa | # ppam uc
MLLA # W

A partir de las decisiones de hipétesis tomadas por la
prueba t de Student, se obtuvo que solamente los granos
que se expusieron a pH 1 presentan una disminucién
significativa del area en comparacion a los cristales que
no fueron tratados con soluciones. La condicién de
areas

drenajes é&cidos de mina no resultd tener

significativamente menores, posiblemente porque los
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valores de area obtenidos comprendian un rango mayor, a
diferencia de lo ocurrido en la condicion de pH 1 y 90°C,

donde los tamafios de grano fueron méas uniformes.

CONCLUSIONES

Los zircones experimentan mayores cambios quimicos,
texturales, morfoldgicos, y de tamafio de grano en las
condiciones de pH basico, teniendo menor estabilidad a
medida que este aumenta y la temperatura es mas alta. La
alteracion quimica genera variaciones en la relacién
SilZr,

condiciones son extremas. El aumento en la intensidad de

siendo esta mas homogénea cuando las
la alteracion origina un enriquecimiento relativo de
elementos que se acumulan en los cristales, tales como
Ca, Al, tierras raras y Fe, precipitando este Gltimo como
una nueva fase de dxido de hierro.

La ilmenita presenta mayores cambios quimicos,
texturales y morfolégicos en pH 4cido, siendo la
estabilidad del mineral menor cuanto mas &cido es el pH
y la temperatura es més alta. La alteracién quimica que
ocurre durante el proceso, produce un empobrecimiento
relativo del Mn; y contrario a esto, un enriquecimiento
relativo de metales traza como el Cu, e igualmente
aumento en la concentracion de Ti. Estos elementos se
enriquecen en las zonas donde se observan los mayores
cambios texturales, y en ellas la composicion del mineral
se aleja cada vez mas de la original, dando lugar a la
formacioén pseudorutilo y leucoxeno. Por otra parte, es
posible y efectivo dilucidar entre el pseudomorfismo de
diferentes minerales con el uso del microscopio
electronico de barrido.

El pH caracteristico de los drenajes &cidos de mina es
propicio para la formacién de nuevas fases amorfas o con
estructuras cristalinas bien definidas, compuestas por
elementos que formaban parte de los minerales, e iones

que previamente se encontraban en solucién.
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