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Resumen  

Este trabajo reporta la obtención de un pigmento anticorrosivo constituido en su 

mayoría por hematita (ɑ-Fe2O3), a partir de un residuo siderúrgico en polvo 

proveniente de la cascarilla de óxido superficial de varillas de acero para refuerzo 

de concreto. Este residuo está compuesto principalmente por Fe2O3 (87.92 %), SiO2 

(6.13 %), CaO (1.88 %), Al2O3 (1.30%) y MnO (0.77 %). El óxido de hierro total del 

residuo está constituido por las siguientes fases cristalinas: magnetita, maghemita, 

wustita, lepidocrocita, goetita y hematita. La producción de un pigmento con alto 

contenido de hematita fue posible gracias al alto contenido de óxidos de hierro 

precursores, los cuales fueron calcinados a diferentes temperaturas (750-850 °C) y 

tiempos de sostenimiento (0.5-1.50 h). Para caracterizar químicamente el contenido 

de hierro e identificar sus fases en óxidos de hierro, se utilizaron las técnicas de 

fluorescencia de rayos X (XRF) y difracción de rayos X (XRD). Los resultados 
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mostraron que el pigmento con mayor cantidad de hematita (ɑ-Fe2O3) se obtuvo a 

una temperatura de calcinación de 850 °C y un tiempo de sostenimiento de1.00 h. 

Palabras clave: difracción de rayos X; hematita; óxidos de hierro; pigmento 

anticorrosivo; residuo siderúrgico; tratamiento térmico. 

 

Synthesis of an Anticorrosive Pigment by Thermal Treatment of Iron Oxides 

from Steel Industry Wastes  

 

Abstract  

This work reports the obtaining of an anticorrosive pigment composed mainly of 

hematite (ɑ-Fe2O3) from a powder steel industry waste from rust scale of steel 

reinforcing bars. This residue is mainly composed by Fe2O3 (87.92 %), SiO2 (6.13 

%), CaO (1.88 %), Al2O3 (1.30%) and MnO (0.77 %). The total iron oxide of the 

residue is constituted by the following crystalline phases: magnetite, maghemita, 

lepidocrocita, wüstite, goethite and hematite. The production of a pigment with a high 

content of hematite was possible thanks to the high content of precursor iron oxides, 

which were calcined at different temperatures (750-850 °C) and holding times (0.5-

1.50 h). For characterizing the iron content chemically and to identify their iron oxides 

phases, it was used X-ray fluorescence (XRF) and X-ray diffraction (XRD). The 

results showed that the pigment with the highest amount of hematite (ɑ-Fe2O3) was 

obtained at a calcination temperature of 850 °C and a holding time of 1.00 h. 

Keywords: anticorrosive pigment; hematite; iron oxides; steel industry waste; 

thermal treatment; X ray diffraction. 

 

Síntese de um pigmento anticorrosivo mediante o tratamento térmico dos 

óxidos de ferro procedentes de resíduos siderúrgicos 

Resumo  

Este trabalho reporta a obtenção de um pigmento anticorrosivo composto 

principalmente por hematita (ɑ-Fe2O3) a partir de um resíduo siderúrgico em pó 

proveniente do farelo de óxido superficial de varetas de aço para reforço de 

concreto. Este resíduo está composto principalmente por Fe2O3 (87.92%), SiO2 
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(6.13%), CaO (1.88%), Al2O3 (1.30%) e MnO (0.77%). O óxido de ferro total do 

resíduo está constituído pelas seguintes fases cristalinas: magnetita, maghemita, 

wustita, lepidocrocita, goetita e hematita. A produção de um pigmento com alto 

conteúdo de hematita foi possível graças ao alto conteúdo de óxidos de ferro 

precursores, os quais foram calcinados a diferentes temperaturas (750-850 °C) e 

tempos de sustentação (0.5- 1.50 h). Para caracterizar quimicamente o conteúdo 

de ferro e identificar suas fases em óxidos de ferro, utilizaram-se ases técnicas de 

fluorescência de raios X (XRF) e difração de raios X (XRD). Os resultados 

mostraram que o pigmento com maior quantidade de hematita (ɑ-Fe2O3) se obteve 

a uma temperatura de calcinação de 850 °C e um tempo de sustentação de1.00 h. 

Palavras chave: difração de raios X; hematita; óxidos de ferro; pigmento 

anticorrosivo; resíduo siderúrgico; tratamento térmico. 
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I. INTRODUCCIÓN 

 

En los últimos años, el reciclaje de residuos sólidos ricos en hierro para la obtención 

de óxidos de hierro se ha convertido en un gran tema de investigación. Por ejemplo, 

residuos como la cascarilla de laminación que se consideran un desecho en la 

industria de la laminación del acero, se pueden utilizar como materia prima para 

sintetizar pigmentos de óxido de hierro rojo (hematita), debido a su composición 

química estable, alto contenido de hierro y bajo nivel de impurezas [1]. Esto es 

posible debido a las interconversiones que sufren las diferentes fases de óxidos de 

hierro precursoras luego de ser sometidas a un tratamiento térmico bajo condiciones 

oxidantes (calcinación). Las transformaciones que implican modificación 

fisicoquímica son: i) la deshidratación (pérdida de H2O), (ii) la deshidroxilación 

(pérdida de OH), y (iii) procesos de transformación estructural (topotácticos) [2]. La 

etapa final en la mayoría de los métodos de preparación de los óxidos de hierro (III) 

incluye una transformación térmica del material que contiene hierro. En algunos 

casos, los procesos térmicos se pueden utilizar como rutas directas de síntesis de 

partículas de óxido de hierro, como la hematita, que tiene una buena estabilidad 

fisicoquímica. La principal ventaja de los métodos térmicos directos es la simplicidad 

de la preparación, pero su aplicación depende en gran medida de la naturaleza del 

compuesto inicial de hierro [3]. 

 

Se han empleado residuos diversos de tipo siderúrgico (principalmente cascarilla de 

laminación) y otros residuos similares (como los provenientes de la minería), ya que 

contienen óxidos de hierro precursores que permiten obtener una conversión total 

a hematita, luego del tratamiento térmico directo (a distintas temperaturas y tiempos 

de calcinación) de estos residuos, los cuales generalmente están constituidos 

principalmente por hierro en una proporción no muy superior al 60 % (expresado 

como Fe2O3) y compuestos de Si, Ca, Al, Mn, etc. [4-8]. Por ejemplo, Sikalidis et al. 

[9] obtuvieron hematita al calcinar a varias temperaturas (275, 500, 700 y 850 °C) 

durante 1 h, un residuo en polvo derivado de las líneas de decapado químico de 

acero, el cual estaba compuesto principalmente por hierro (48 % de Fe2O3) 
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correspondiente a varios oxihidróxidos de hierro, en su mayoría lepidocrocita (γ-

FeOOH) y goetita (α-FeOOH).  

De acuerdo con lo anteriormente expuesto, es importante saber que los residuos 

generados durante la fabricación del acero, como la cascarilla de laminación, 

pueden ser de varios tipos y, por lo tanto, exhibir distintas propiedades, ya que 

según lo señalado por Ovčačíková et al. [10], se puede dar la creación y reducción 

de óxidos de hierro con valencias más altas de acuerdo con la composición inicial 

de los distintos óxidos de hierro. Además, como lo explican Legodi y de Waal [11], 

esta cascarilla de laminación también puede ir acompañada por la precipitación de 

una mezcla de otros productos de corrosión, tales como el FeOOH. Por lo tanto, 

según Zitrou et al. [12], puede decirse que las capas de óxidos de hierro formadas 

sobre superficies de acero al carbono, como las varillas para refuerzo de concreto, 

inicialmente contienen wustita (FeO), magnetita (Fe3O4) y hematita (Fe2O3), como 

productos del laminado en caliente, y después de su exposición a la atmósfera, el 

producto principal formado es la lepidocrocita (γ-FeOOH), además de la akaganeita 

(β-FeOOH) y la goetita (α-FeOOH). Casualmente, algunos de estos óxidos de hierro 

ocupan un lugar preferencial como pigmentos anticorrosivos; en especial las 

hematites u óxidos de hierro rojos (α-Fe2O3), como lo señala Cuesta [13], son los 

pigmentos más empleados para elaborar pinturas anticorrosivas.  

Ahora bien, Emira et al. [14] demostraron la efectividad del uso de un residuo 

generado en la fabricación del acero, después de lavarlo con agua caliente y 

molerlo, para finalmente utilizarlo como pigmento de una pintura anticorrosiva, lo 

cual fue exitoso gracias a la acción anticorrosiva que ofreció principalmente el 

contenido de zinc ferrita (ZnFe2O4) y ZnO del residuo procesado. Por todo lo 

anterior, es preciso señalar que ciertos productos específicos de corrosión del 

acero, como la maghemita, la magnetita, la lepidocrocita, la wustita y la goetita, se 

transforman en hematita según las ecuaciones (1) a (5), luego de ser sometidos a 

tratamiento térmico [15-18], debido a las relaciones estructurales bien definidas que 

guardan entre sí estos óxidos y oxihidróxidos de hierro [19].  

 2 3 2 3    -Fe O -Fe OT

(maghemita)      (hematita)  

⎯⎯→
                                         (1)                  
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2O

3 4 2 3 2 3    Fe O -Fe O -Fe O
,T T

(magnetita)     (maghemita)      (hematita)  

 ⎯⎯⎯→ ⎯⎯→
                           (2) 

 

 2 2O O

1 2 3 2 3 2 3Fe O FeO Fe O -Fe O -Fe O
,T ,T T

x

(wustita)          (magnetita)          (maghemita)      (hematita)  
− ⎯⎯⎯→  ⎯⎯⎯→ ⎯⎯→

                 (3) 

 

 2 -H O

2 3 2 3-FeOOH Fe O -Fe O
T , T

  (goetita)          (fase amorfa)    (hematita)  

⎯⎯⎯⎯→ ⎯⎯→
                            (4) 

 

  2 -H O

2 3 2 3    -FeOOH -Fe O -Fe O
T , T

(lepidocrocita)         (maghemita)      (hematita)  

⎯⎯⎯⎯→ ⎯⎯→
                        (5) 

 

Por lo tanto, el objetivo de este trabajo de investigación es obtener un pigmento 

anticorrosivo con alto contenido de hematita y bajo contenido de impurezas, 

mediante la calcinación de fases precursoras presentes en un residuo proveniente 

de la cascarilla de óxido superficial de varillas de acero corrugado. 

 

II. METODOLOGÍA 

Como residuo industrial se recolectaron 3.77 kg provenientes del proceso de 

limpieza manual de varillas de acero corrugado, luego de tamizar la muestra recibida 

por malla 200 (tamiz con abertura de 74 micras). Posterior a esto, el residuo se secó 

a 60 °C durante 24 horas en un horno de convección y se pulverizó en un molino de 

barras con un llenado del 40 %, a una velocidad de 32 rpm por un periodo de siete 

horas por kilo. Finalmente, este residuo procesado fue rotulado como RP. Para la 

transformación térmica del RP se usó un horno tipo mufla marca Nabertherm (tipo 

LE 14/11), para calcinar dos muestras de 5 g de residuo en crisoles de porcelana. 

Las condiciones específicas del tratamiento térmico implicaron una temperatura de 

calcinación con sus respectivos tiempos de sostenimiento, las cuales pueden 

apreciarse en la Tabla 1 [4-9]. La velocidad de calentamiento utilizada fue de 

aproximadamente 24 °C/min. Al finalizar la etapa de calentamiento, las muestras 

primero se enfriaron lentamente hasta 300 °C (horno cerrado) y después de manera 
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rápida hasta 100 °C (horno abierto) [15-19]. Por último, se sacaron las muestras y 

se rotularon teniendo en cuenta el número de muestra (M) y la respectiva condición 

de calcinación donde se obtuvo el pigmento (P).  

 

Tabla 1. Condiciones específicas de calcinación del RP. 

Temperatura de calcinación (°C) Tiempo de sostenimiento (h) 

750 1.00 

765 
0.65 

1.35 

800 

0.50 

1.00 

1.50 

835 
0.65 

1.35 

850 1.00 

 

En cuanto a la identificación y cuantificación de los elementos que constituyen el 

residuo en polvo (RP), se utilizó la técnica de fluorescencia de rayos X (XRF), 

mediante un espectrómetro de fluorescencia de rayos X de dispersión de longitud 

de onda (WDXRF) marca MagixPro PW-2440 Philips, con energía de rodio y 

potencia máxima de 4 KW. Por otro lado, para determinar las fases cristalinas del 

residuo y de los pigmentos obtenidos a diferentes condiciones de calcinación, se 

utilizó la técnica de difracción de rayos X en polvo (PXRD), mediante un 

difractómetro EMPYREAN modelo 2012 con radiación Co-Kα (λ=1.7890100 Å), 

operado a 40 kV, 40 mA, en un rango angular de 2θ=5-80° con un paso de 0.026° 

[20, 21].  

La identificación cualitativa de las principales fases cristalinas del residuo fue 

restringida al asociar la composición elemental obtenida por XRF a las posibles 

fases teóricas que pueden estar en el material residual, descartándose los 

componentes con una concentración menor al 0.9 %. Finalmente, la identificación 

de las fases cristalinas principales del residuo se analizó en el rango angular de 

2θ=20-80° [20, 22], mediante el uso del programa X’Pert HighScore Plus® v3.0 de 

PANalytical® y la base de datos del International Centre Structural Database (ICSD 

2012), luego de que se escogieran los patrones teóricos sugeridos que tuvieran 
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mayor coincidencia con el difractograma del RP (patrón experimental generado con 

los datos adquiridos por PXRD) [23]. 

 

III. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Los resultados del análisis semi-cuantitativo de XRF determinaron que el residuo 

procesado (RP) estaba compuesto principalmente por hierro (87.92 % de Fe2O3), 

silicio (6.13 % de SiO2), calcio (1.88 % de CaO) y aluminio (1.30 % de Al2O3). 

También se observaron pequeñas cantidades de otros elementos: Mn, S, Na, P, 

Mg, K, Cr, Ti y Zn. Los elementos identificados en este residuo coinciden con los 

componentes reportados en residuos similares con alto contenido de hierro [4, 22].   

Por lo anterior, solo se tuvo en cuenta la posible identificación de fases cristalinas 

de los elementos principales obtenidos (Fe, Si, Ca y Al), los cuales también podían 

estar asociados con otros elementos que no pudieron ser detectados por XRF 

(como O y H), según lo que describe Jaramillo [23] en su protocolo de identificación 

de fases cristalinas. Luego de la ejecución del programa X’Pert HighScore Plus®, 

las fases cristalinas escogidas de la lista de candidatos (patrones teóricos sugeridos 

y ordenados por el programa de acuerdo con su coincidencia con el patrón 

experimental) quedaron asociadas al difractograma del RP.  

De lo anterior se tuvo una buena correspondencia que en su mayoría relacionó 

fases de óxidos de hierros (magnetita, maghemita, lepidocrocita, wustita, goetita y 

hematita) al patrón experimental del RP, las cuales claramente concuerdan con el 

alto contenido de hierro reportado por los resultados de XRF y con las fases de 

óxidos de hierro que generalmente se encuentran en los productos de corrosión del 

acero [19, 24]. Además, la presencia de cuarzo también fue conforme a los 

resultados de XRF y a la presencia habitual de esta fase reportada como impureza 

en residuos industriales similares [5,7]. Por lo anterior, se logró la identificación de 

las siete fases escogidas (numeradas del 1 al 7 en la Tabla 2) en el difractograma 

de la Figura 1 obtenido para el RP, luego de considerar la posición aproximada 2θ 

de los picos más representativos de sus patrones teóricos asociados, los cuales se 

resumen en la Tabla 2.   
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Tabla 2. Picos representativos de las fases referencia del RP. 

Notación Fase Picos representativos (2θ) 

1 Magnetita 21.4, 35.2, 41.5, 50.4, 67.3, 74.1 

2 Maghemita 35.3, 41.7, 50.7, 67.7, 74.7 

3 Lepidocrocita 31.5, 42.5, 55,0 

4 Wustita 41.8, 48.8 

5 Goetita 24.6, 38.5, 71.8 

6 Hematita 28.1, 38.7, 41.5, 47.8, 58.1, 63.7, 74.1, 75.9 

7 Cuarzo 24.3, 31.2, 58.9 

 

A pesar de que la mayoría de los óxidos de hierro del residuo coinciden también con 

todas las fases que componen la cascarilla de óxido de varillas de acero al carbono 

reportadas por Zitrou et al. [12], e identificados por XRD con fuente de cobre, la 

maghemita no aparece en su lista de óxidos de hierro, ya que ellos solo identificaron 

magnetita, descartando así la existencia de maghemita, que también es común 

encontrarla como producto de corrosión atmosférica del acero, según lo señala 

Alcántara et al. [25].  

Esta situación es explicada por Mos et al. [20], quienes además demuestran que 

una distinción adecuada de estas fases por XRD es posible mediante el uso de 

radiación Co-Kα (λ=1.7890100 Å) en vez de Cu-Kα (λ=1.540552 Å), ya que la fuente 

de cobalto ofrece la resolución necesaria para distinguir estas fases o una mezcla 

de ellas (γ-Fe2O3/Fe3O4 debido a su mayor capacidad de penetración en muestras 

ricas en hierro, tal como lo señala Whitfield [21]. Según lo anterior, sería incompleta 

la identificación de estas fases en residuos de origen siderúrgico que han sido 

ampliamente descritos con difractogramas obtenidos con fuente de cobre [1, 4, 5-6, 

8-11].  
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Fig. 1. Difractogramas del RP antes y después de calcinar. 
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De la Figura 1 es considerable la variación de las fases precursoras (1, 2, 3, 4 y 5) 

en hematita (6), antes y después del tratamiento térmico del RP. Los difractogramas 

de las dos réplicas de los pigmentos obtenidos muestran un comportamiento muy 

similar en los distintos tratamientos que permitieron observar un claro 

enriquecimiento de la hematita desde una temperatura de calcinación de 750 °C. La 

comparación de los difractogramas del residuo procesado y de los pigmentos 

obtenidos, evidencia que el aumento de la temperatura de calcinación disminuye 

drásticamente el contenido de maghemita original mediante su conversión a 

hematita, ya que esta empieza a transformarse desde aproximadamente 370 °C, 

según lo explican Cornell y Swchertmann [2]. Por ejemplo, los difractogramas de 

M1P800°C1.00h y M2P800°C1.00h, muestran una reducción del aporte de la 

maghemita y un claro aumento de los picos representativos de la hematita.  

También se puede observar que la maghemita prácticamente desaparece desde 

una condición de calcinación de 835 °C y 0.65 h. Después de calcinar el residuo 

(RP) a 850 °C durante 1 h, se obtuvo el pico más alto de hematita, en concordancia 

con lo obtenido por Sikalidis et al. [9]. Cabe resaltar que otras fases mayoritarias 

como la magnetita, wustita y lepidocrocita, desaparecen por completo en todas las 

muestras calcinadas, ya que estas fases están trasformadas completamente a 

temperaturas de calcinación entre los 600-800 °C [8,9]. Aparte de las fases 

precursoras, se puede apreciar que el tratamiento térmico usado no afectó la 

contribución de cuarzo del difractograma del residuo (RP), lo cual se puede 

comprobar al hacer seguimiento a la altura de los picos representativos de esta fase 

cristalina. Este comportamiento sigue la misma tendencia del residuo de origen 

minero utilizado por Aguaiza y Aldás [7]. En último término, al enfrentar todos los 

difractogramas entre sí, se observó que a medida que se aumentó la temperatura 

de calcinación (por ejemplo, al comparar los P750°C1.00h y P850°C1.00h), se 

distinguió un crecimiento considerable del pico más representativo de hematita, 

mientras que cuando se aumentó el tiempo de sostenimiento (por ejemplo, al 

comparar los P765°C0.65h y P765°C1.35h), no fue tan evidente el crecimiento de 

hematita. 
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IV. CONCLUSIONES 

Los resultados del análisis cualitativo de los difractogramas confirmaron la síntesis 

directa de hematita mediante el tratamiento térmico de un residuo compuesto en su 

mayoría por productos de corrosión provenientes de varillas de acero al carbono 

para refuerzo de concreto. Así mismo, se evidenció que la mejor condición de 

calcinación para sintetizar hematita fue a una temperatura de 850 °C y un tiempo de 

sostenimiento de 1.00 h, ya que se obtuvo un pigmento con alto contenido de 

hematita, que prácticamente solo tuvo impurezas de cuarzo, siendo así idóneo para 

su aplicación en pinturas anticorrosivas [25]. Además, según los difractogramas 

adquiridos mediante PXRD con radiación de cobalto luego de los distintos 

tratamientos térmicos, se apreció la formación de hematita a temperaturas mayores 

que 750 °C, lo que indica que la calcinación promovió la conversión de óxidos 

precursores en hematita. Así, se demostró que la temperatura de calcinación ejerce 

una fuerte influencia en las interconversiones de estas fases cristalinas, ya que, 

como lo esquematiza Olmedo [19], estas transformaciones estructurales entre los 

óxidos y oxihidróxidos de hierro suceden a temperaturas altas bajo condiciones 

oxidantes. 
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