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Resumen

El objetivo del presente trabajo es hacer un monitoreo primario a los sedimentos del rio
Chillén a lo largo de su cauce, desde la provincia de Canta hasta su cruce con la carretera
Panamericana Norte, con la finalidad de evaluar su grado de contaminacion sobre la base de
elementos quimicos potencialmente toxicos. Las técnicas de caracterizacion fisico-quimica
de Difraccion y Fluorescencia de Rayos X (DRX y FRX respectivamente) han permitido
tanto la identificacion de los componentes cristalinos de los sedimentos asi como la
determinacion cuantitativa de elementos contaminantes, como Pb, Zn, y Cu ademas de otros
elementos, propios de este tipo de material.
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Abstract

The purpose of the present work is to perform a primary monitoring on the sediments of
Chillon river along its river bed, since Canta province to its crossing with the Pan-americana
Norte Highway, in order to evaluate its degree of contamination in base to potentially toxic
chemical elements. Physical-chemistry characterization techniques such as Diffraction and
Fluorescence of X-Rays (XRD and XRF respectively) allowed the identification of the
crystalline components of the sediments as well as the quantitative analysis of elements
contaminants, like Pb, Zn y Cu besides other elements typical from this type of material.
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1. Introduccién

Son diversos los estudios de investigacion,
que se han desarrollado sobre el rio Chillon
considerando aspectos geograficos, geolo-
gicos, climaticos, ecologicos, etc. con
resultados sobre los recursos y condiciones
naturales topograficos, vegetacion, clima,
recursos humanos, actividad agraria y
pecuaria. Especial atencion ha merecido el
aspecto ecologico y del medio ambiente, con
resultados sobre las causas de la
deforestacion que produce el desequilibrio
del ciclo hidrolégico, la erosion acelerada,
desaparicion de agua y especies forestales,
entre otros efectos.

La gran variedad de parametros que se
incluyen en el tema ambiental evidencia que
éste no se encuentra circunscrito solamente a
los problemas de contaminaciéon si no que
involucra aspectos relativos al uso y
explotaciéon de recursos naturales, salud
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publica, variables demograficas y culturales,
asentamientos humanos y actividades
econdémicas, entre otros. Todos estos
aspectos tienen que ver en la definicion del
marco de los procesos de un trabajo de
campo integrado como el que pretendemos
desarrollar y presentamos en esta propuesta, a
fin de identificar lugares criticos de focos
contaminantes del rio durante su cauce desde
Canta hasta Comas y determinar las causas y
factores preponderantes de contaminacion,
mediante técnicas de campo y analisis fisico,
quimico de muestras de sedimentos
recolectadas en zonas estratégicas del rio. Se
procederd a la caracterizacion de los
sedimentos por técnicas de rayos X, previa
identificacion de fases cristalinas y amorfas
presentes en las muestras, lo cual nos
permitira determinar cualitativa y
cuantitativamente las componentes

Correspondencia autor: polivera@ipen.gob.pe



IPEN

Informe Cientifico Tecnolégico 2008

contaminantes. Los sedimentos del rio
Chillon son mas finos y las gravas son de
origen volcanico [1,2].

a. Difraccion de Rayos X (DRX)

El material cristalino presenta un arreglo
atomico caracteristico para cada material, de
manera que dos materiales no pueden
presentar difractogramas idénticos [3,4,5]. El
éxito en identificar una muestra desconocida
radica tanto en la precision de la medida asi
como en la pericia en el uso de los
estandares. Cuando la calidad de estos
ultimos se incrementa, el problema de
reconocimiento se hace mas preciso. El
refinamiento de un difractograma es
efectuado en nuestro caso por el Método
Rietveld [6].

b. Fluorescencia de rayos X (FRX)

Es una técnica quimica analitica multi-
elemental, se basa en la irradiacion de una
muestra por un haz de fotones o particulas
aceleradas de muy baja intensidad generando
la emision de rayos X caracteristicos de los
elementos presentes en la muestra, mediante
su deteccion es posible identificar y
cuantificar la concentracion de los mismos.

La técnica de FRX es una excelente
herramienta para caracterizar y evaluar la
presencia de elementos quimicos de
11<Z<90. Como es el caso del presente
trabajo donde nuestro interés particular esta
enfocado en el Pb, Zn, Cu, etc. en sedimentos
de rio.

2. Procedimiento experimental

2.1 Puntos de muestreo

Se eligi6 6 puntos de muestreo a lo largo del
rio Chillon (Figura 1).

2.2  Muestreo

El muestreo se realizd segun la siguiente
secuencia:

2.2.1 Seleccion, limpieza y extraccion de
la muestra

Se extrae un punado de arena en puntos
diferentes de una  superficie de
aproximadamente 100 m>, se mezcla todas las
muestras, se cuartea (divide en 4), se pasa por
el cernidor de doble malla, todo ello se
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cuartea nuevamente hasta obtener
aproximadamente 1 kilogramo de muestra.

2.2.2 Tamizado y etiquetado de la
muestra

Se utiliz6 adecuadamente un tamiz de 200
mesh para todas las muestras, seguidamente
se guardaron en frascos de pléastico una
cantidad considerable (de 150 gramos
aproximadamente), para analizar mediante las
técnicas de DRX y FRX.

2.2.3 Preparacion de la muestra para el
analisis por DRX

Luego de obtener el tamafio de grano deseado
de la muestra en polvo se procedio a verter el
espécimen en un porta-muestras que
proporciona el equipo y luego se ejercid
pequefias presiones sobre ésta con un mazo
liso y plano, intentando lograr uniformidad y
homogeneidad en la muestra; con esto se
espera obtener una superficie nivelada con

los bordes de la porta-muestra y
perfectamente lisa. La comparacion de
medidas experimentales con estandares

cristalograficos permitid la identificacion de
compuestos desconocidos. Se utilizd como
base de comparacion la JCPDS-ICDD
Powder Diffraction File [1] que consta de
informacion caracteristica de materiales en
polvo evaluados por difraccion de rayos X.

2.2.4 Preparacion de la muestra para el
analisis por FRX

Se pes6 0,9 g de muestra y se agrego6 0.1 g de
aglutinante para preparar una pastilla de 2.5
cm de didmetro con la ayuda de una prensa
hidraulica.

Se irradié la muestra por 3000 s con una
fuente anular de Cd-109. La adquisicion de
datos se llevé a cabo con un sistema de
espectrometria de rayos X, constituido
principalmente por un detector de alta
resolucion, de Si (Li) marca ORTEC Modelo
SLP 10190 (Resolucion 190 eV para 5.89
KeV) y un Analizador Multicanal PCAII The
Nucleus. La evaluacion de espectros e
identificacion y cuantificacion de los
elementos presentes en las muestras se utilizo
el Software Quantitative X Ray Analysis
System (QXAS) proporcionado por el
Organismo  Internacional de  Energia
Atdmica.
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Figura 1. Puntos de muestreo y caracteristicas de cada lugar.
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3. Resultados y Discusion

3.1 Caracterizacion estructural por
Difraccién de Rayos-X

En los siguientes difractogramas

presentamos las medidas de difraccion para
las muestras estudiadas. Aplicando el
procedimiento presentado en la Seccion 2,
fueron identificadas las fases de las muestras
con el uso de la base de datos JCPDS-ICDD
Powder Diffraction File y el programa
DRXwin.
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Figura 2. Difractogramas de las muestras SR-
01, SR-07 y SR-09, respectivamente.
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Se muestran también los resultados del
refinamiento con el programa DBWS-9807*
del método Rietveld para las muestras SR-09,
SR-11 'y SR-12. Asimismo, fueron
determinados por el método Rietveld los
porcentajes en peso de cada fase presente en
las muestras, los cuales presentamos en la
Tabla 1.
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Figura 3. Difractogramas de las muestras SR-
11, SR-12 y SR-13, respectivamente.
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Tabla 1. Resultados del analisis de los Tabla 2. Analisis multi-elemental  semi-
difractogramas. cuantitativo por FRX.
Muestras Fases Porcentaje Cod.Muestra  SR-01 SR-07 SR-09 SR-11 SR-12 SR-15
€n peso Cod.Lab.FRX CDO0I35 CDO0136 CDO146 CD0140 CDO0141 CDO0144
SR-01 Quartz 17,76 K (% 1,5 1,5 1,5 1,5 1.6 1.2
Anorthite 80,40 o) : : ’ : ’ :
Montmorillonite 1,84 Ca (%) 23 33 2,8 2,7 32 2,0
SR-07 Quart; 17,51 Ti K (%) 03 0.5 0,5 04 0.3 0.5
Anorthite 80,67
Montmorillonite 1.81 Mn (ppm) 565 826 504 486 453 422
SR-09 Quartz 15,45 Fe (%) 2,6 3,7 2,7 2,6 2,5 33
Ano“k_nte ) 82,80 Co (ppm) 8,9 11,7 7.6 75 75 9,4
Montmorillonite 1,75
SR-11 Qual"[Z 28,86 Cu (ppm) 24 13 <11 <11 <11 <1l
Anorthite 67,19 Zn( ppm) 104 87 94 69 57 59
Montmorillonite 3,95 Rb (ppm) 10 78 - 7 74 64
SR-12 Quartz 22,81
Anorthite 73,27 St (ppm) 280 299 274 276 295 241
Montmorillonite 3,92 Y 21 18 15 13 16 23
SR-15 Quartz 24,46 (ppm)
Anorthite 72.68 Zr 204 144 198 170 147 181
. . ? (ppm)
Montmorillonite 2,86 b 0 0 35 ” 30 35
(ppm)

3.2 Medidas de Fluorescencia de Rayos X

Los resultados obtenidos se muestran en la
Tabla N° 2, hacemos notar que en las
muestras SR-01 y SR-07 existe una
importante concentraciéon de plomo, este es
un elemento potencialmente contaminante.
Esta muestra SR-07 lo obtuvimos de Pucara
km 59, zona minera a lo alto (camino de 6

horas), a 2 km del rio y a 1 km de la
carretera, poca vegetacion, rocas de
aproximadamente 10 m  de diametro

(mayormente rocas igneas), pendiente de 15
grados, valle seco.

100

f

SR0L SR07 SR09 SR11 SR12 SRS

Figura 4. Distribucion de las
concentraciones de Zn, Pb y Cu en los
diferentes puntos de muestreo.
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4, Conclusiones

De la caracterizacion se obtuvo que en todas
las muestras estudiadas estan presentes las
fases de quarzo, anorthita y montmorillonita,
en proporciones diferentes de una muestra a
otra. La anorthita es la fase que predomina en
todas las muestras, con porcentajes en peso
que van desde 67% a 83% aproximadamente,
en tanto que la montmorillonita esta presente
en proporciones inferiores al 4%, y la fase del
quarzo va desde 19% a 29 %.

A pesar de que en las muestras SR-01 y SR-
07 se observa una concentraciéon de plomo,
elemento potencialmente contaminante de 42
ppm, valor mayor que los demas puntos de
muestreo, teniendo en cuenta el caricter
semicuantitativo de la técnica de FRX, cuyo
error es de 9 %, se puede considerar que los
niveles de plomo son homogéneos (Figura 4)
y por debajo de los limites maximos
permisibles para sedimentos de agua dulce
que corresponde a 91,3 pg/g [8].
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