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Resumen.

En este trabajo de investigacion, se presenta una tecnologia de ahorro de
energia que permite llevar a cabo la sinterizacion a baja temperatura en la
produccion de ceramica estructural (ladrillos), obtenidas de mezclas de arcilla
con alto contenido de silice, con adicion de arena y desechos de vidrio con un
punto de fusién bajo. Las mezclas realizadas para la elaboracion de ladrillos
fueron con diferentes porcentajes en peso de muestras binarias (arcilla-arena)
y (arcilla- vidrio). Asi mismo, se realizaron mezclas ternarias de arcilla-arena-
vidrio. A partir de estas mezclas, es posible realizar el moldeo plastico de los
subproductos debido a la presencia de montmorillonita en la arcillay arena, se
llevé a cabo la sinterizacion de ladrillos a 800 °C durante 8 horas en una
atmosfera de aire y argén. Las materias primas para la fabricacién de ceramica
estructural que se utilizaron en este trabajo provienen de los yacimientos de
arcilla del poblado de Changata y la arena de los depdsitos del rio Balsas y
sus afluentes en la localidad de Villa Nicolas Bravo, estas localidades
pertenecen al municipio de Ajuchitlan del Progreso en el estado de Guerrero,

México.

Mediante las técnicas de analisis de difraccion de rayos X (DRX), fluorescencia
de rayos X (FRX), espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier
(FTIR) con reflexién total atenuada (ATR) y microscopia electronica de barrido
(MEB) con microanalisis de rayos X por el espectrometro de dispersion de
energias (EDS), se ha demostrado que el material sintetizado en una
atmoésfera de aire y argdn contienen cuarzo, feldespato y fase vitrea, es decir,
se ha formado vitroceramicos. En el caso del material sintetizado en una
atmosfera de argén se obtuvo ceramicas de color gris claro a gris negro de
gran porosidad, de acuerdo con los resultados en las pruebas mecanicas se
obtuvo ceramicas con altas resistencia a la compresion y flexion
aproximandose a las propiedades del vidrio espuma. Los ladrillos producto de

la sinterizacién en una atmésfera de aire presentados en este trabajo, los
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resultados de la resistencia a la compresion y flexion fueron comparadas con

los estudios realizados a las propiedades mecanicas de los ladrillos en el
estado de Guerrero, la norma mexicana NMX-C-404-ONNCCE y la norma de
la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM C773 y ASTM
C1161). Para los ladrillos producto de la sinterizacién en una atmosfera de
argon, los resultados de la resistencia a la compresion y flexion fueron
comparadas con los estudios de pruebas mecanicas realizados en el estado
de Guerrero, este tipo de ceramicas producto de la sinterizacion en una
atmaosfera de argdn no existe estudios y norma mexicana para las propiedades

de resistencia de los ladrillos en Tsint. = 800 ° C para tsint. = 8 h.

La base de la sinterizacion a baja temperatura es la formacién de eutéctica a
baja temperatura entre el vidrio fundido, feldespatos y silice. Se ha establecido
que la densidad, la porosidad, la absorcion de agua y las propiedades
mecanicas de la ceramica dependen de la proporcion de los componentes en
las mezclas iniciales. La tecnologia desarrollada ha permitido sintetizar
ladrillos de construccion de alta calidad a partir de arcillas altamente siliceas
bajo condiciones de sinterizacion a baja temperatura. Esta tecnologia puede
atribuirse al ahorro de energia y a la tarea decisiva de reciclar los desechos a
gran escala, teniendo en cuenta que, hoy en dia, los problemas de ahorro de
energia y la gestion racional de la naturaleza son de vital importancia para la

economia en todo el mundo.
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In this research work, an energy-saving technology is presented that allows to
carry out the sintering at low temperature in the production of structural
ceramics (bricks), obtained from clay mixtures with high silica content, with the
addition of sand and glass waste with a low melting point. The mixtures made
for the production of bricks were with different percentages by weight of binary
samples (clay-sand) and (clay-glass). Likewise, ternary mixtures of clay-sand-
glass were made. From these mixtures, it possible to perform the plastic
molding of the by-products due to the presence of montmorillonite in clay and
sand, sintering of bricks was carried out at 800 ° C for 8 hours in an air and
argon atmosphere. The raw materials for the manufacturing of structural
ceramics that were used in this work come from the clay deposits of the town
of Changata and the sand from the Balsas river deposits and their tributaries
in the town of Villa Nicolas Bravo, these localities belong to the municipality of

Ajuchitlan del Progreso in the Guerrero state, Mexico.

Using X-ray diffraction analysis (XRD), X-ray fluorescence (XRF), Fourier
Transformed Infrared Spectroscopy (FTIR) with total attenuated reflection
(ATR) and scanning electron microscopy (SEM) with X-ray microanalysis by
the energy dispersion spectrometer (EDX), it has been shown that the
synthesized material in an air and argon atmosphere contain quartz, feldspar
and vitreous phase, i.e., glass ceramics has been formed. In the case of the
synthesized material in an argon atmosphere, light grey to black grey ceramics
of high porosity were obtained, according to the results in the mechanical tests
ceramics were obtained with high compressive and flexural strength
approaching the properties of foam glass. The bricks product of sintering in an
air atmosphere presented in this work, the results of flexural and compression
strength were compared with the studies carried out on the mechanical
properties of the bricks in the Guerrero state, the Mexican standard NMX-C-
404-ONNCCE and the standard of the American Society for Testing and
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in an argon atmosphere, the results of flexural and compression strength were
compared with the mechanical test studies carried out in the Guerrero state,
this type of ceramics product of sintering in an argon atmosphere, does not
exist studies and Mexican standard for the strength properties of bricks at Tsint.
= 800 °C for tsint. = 8 h.

The basis of low-temperature sintering is the formation of a low-temperature
eutectic between the molten glass, feldspars, and silica. It has been
established that the density, porosity, water absorption, and mechanical
properties of ceramics depend on the ratio of the components in the initial
mixtures. The developed technology has made it possible to synthesize high-
quality building bricks from high-siliceous clays under low-temperature
sintering conditions. This technology can be attributed to saving-energy and
the decisive task on large scale waste recycling. Taking into account that,
nowadays, the problems of energy-saving and rational nature management are

of vital importance for economy throughout the world.
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La ceramica para la construccién es una de la mas antigua de la humanidad,
se entiende por material ceramico al producto obtenido de diversas materias
primas, principalmente arcillas mediante la sinterizacion. Uno de los pioneros
de la ceramica fue el ceramista francés, Bernardo de Palissy [1], que en su
libro titulado “Discours admirables de la nature des eaux et fontaines, tant
naturelles qu’artificielles, des métaux, des sels et salines, des pierres, des
terres, du feu et des émaux” (discurso admirable sobre la naturaleza del agua
y las fuentes, tanto naturales como artificiales, metales, sales y salinas,
piedras, tierras, fuego y esmaltes), describe el origen del nombre de la arcilla
“He escuchado alli leer un libro de un autor, que al estudiar piedras y tierra,
dice que la tierra de arcilla ha tomado su nombre de un pueblo que se llama
Argis, debido a que este lugar se hicieron las primera excavaciones de la tierra,
desde esa época toda la tierra arcillosa es buena para hacer vasijas, por eso
el suelo arcilloso le llamamos boliarmeny y que su hombre Francés es bolus
armenus: este nombre nunca se tomé en Armenia”.

Para la producciéon de ceramica tradicional en el estado de Guerrero, México,
las arcillas constituyen principalmente las materias primas, de acuerdo con su
funcién pueden ser plasticas o no plasticas. Las primeras son esencialmente
arcillas. Las no plasticas pueden tener una funcion de "desgrasantes"
(materiales que reducen la plasticidad permitiendo una mejor trabajabilidad y
facilitando el secado), o son elementos "fundentes" (que facilitan una
sinterizacién a menor temperatura e introducen los elementos necesarios para
la formacién de nuevas fases). Los principales minerales no plasticos son:
feldespatos los cuales son fundibles; el cuarzo y arenas siliceas que actuan
como inertes; la calcita y dolomita, que pueden ser reactivos y también
fundentes; y los 6xidos de Fe y otros elementos (Cu, Co, Mn, Ti). Conforme a
las propiedades requeridas para su aplicacion, estos materiales ceramicos
pueden dividirse en dos grandes grupos: ceramicas tradicionales y ceramicas

no tradicionales (ceramica técnica, ceramicas especiales o0 materiales
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tejas, bovedillas, termoarcilla, clinkers y otros), la loza, la porcelana de mesa 'y
artistica, la ceramica sanitaria, los pavimentos, revestimientos, los esmaltes, y
los refractarios. La ceramica técnica se puede dividir en electroceramica, que,
por lo general, utiliza las propiedades eléctricas o magnéticas de los materiales
[2,3,4].

Hoy en dia, algunos ceramicos se fabrican con materiales de desecho, entre
estos componentes se encuentra el vidrio. El vidrio de desecho se puede
obtener de diversos objetos que lo contienen, como puede ser vidrio plano,
vidrio de botella, procedente de lamparas, de pantallas de televisién, etc. [5].

1.1. Antecedentes

Cada dia, la fuerza de la naturaleza pone a prueba la calidad de los materiales
y el conocimiento aplicado del hombre y los esfuerzos de estos por dominarla
en la innovacion de nuevos materiales para la industria de la construccion [6].
En el estado de Guerrero, por su ubicacién geogréfica; esta en una zona
altamente sismica de mayor peligro, donde la calidad de los materiales de
mamposteria es muy importante en las construcciones de viviendas, debido al
fisuramiento de muros de carga por efecto gravitacional y sismico, factores
gue se encuentra asociado con la capacidad de soporte de resistencia
estructural. El ladrillo es un elemento de construccion principalmente
elaborado de manera artesanal [7], durante el proceso de produccion no se
tienen ningun control de calidad de los materiales.

En la ciudad de Chilpancingo, capital del estado de Guerrero, el uso del ladrillo
inicié a partir de la década de los afios sesenta, por el desarrollo urbano
consecuencia de la inmigracion provenientes de las 7 regiones del estado,
sustituyendo al adobe y bajareque. En el periodo de los afios sesenta y setenta
se instalaron ladrilleras en las orillas del rio Huacapa, en las colonias de San
Juan y Galeana y en la periferia de las bodegas de almacenes nacionales de
deposito S.A., actualmente SAM’S CLUB, sin embargo, el desarrollo urbano

rapidamente las desalojé requiriendo mas arcilla para satisfacer las
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necesidades del incremento de construcciones en el centro de la ciudad. Por

lo tanto, estos fabricantes no alcanzaron a abastecer toda la demanda local,
surgiendo la competitividad de otros productores de otros municipios cercanos
a la capital como, Zumpango del Rio (cabecera municipal de Eduardo Neri) y
Atliaca, estos poblados se establecieron como los mas importantes
productores del ladrillo artesanal de esta Regién Centro. La localidad de
Atliaca perteneciente al municipio de Tixtla, Guerrero; actualmente es el lugar
mas importante de produccion de ladrillos para la industria de la construccion
de mamposteria confinada de esta regién centro [8].

1.2. Planteamiento del problema

En el proceso de produccion de ceramica estructural (ladrillos) en el estado de
Guerrero, las materias primas son extraidas con frecuencia en los cauces de
los rios y no se realiza la caracterizacion fisico-quimico, la fabricacion de
ladrillo sigue siendo una actividad artesanal tradicionalmente que se ha
modificado muy poco, por lo general el personal que trabaja son los miembros
de la familia. Los subproductos se sinterizan con temperaturas mayores a
1000°C durante 24 horas o0 mas tiempo de sinterizacién en hornos artesanales
con grandes consumos de energia, principalmente como combustible la
madera. Los problemas peculiares de ahorro de energia y la gestion racional
de la naturaleza son de importancia, en el caso de la madera no hay un
proceso de reforestacion. La mayoria de las industrias de ladrillos artesanales
no cuenta con la tecnologia y control de calidad durante el proceso de
elaboracién de ceramicos de acuerdo con la investigacion de campo, haciendo
énfasis en la falta de una tecnologia de ahorro de energia.

En la presente investigacion se propone desarrollar una tecnologia de sintesis
de la ceramica estructural de ahorro de energia, de alta calidad a partir de

arcilla con aditivos (arena y vidrio de desecho).
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1.3. Justificacién

Este trabajo de investigacion se enfocara en estudiar el proceso de sintesis de
la ceramica estructural a base de arcilla, con aditivos (arena y vidrio de
desecho triturado) aplicando el método de moldeo pléstico en la elaboracién
de los subproductos. El proceso de sinterizacion se realizara en una atmosfera
de aire y argén. Esta investigacion permitird desarrollar una tecnologia de
sintesis de la ceramica estructural de ahorro de energia con un mejoramiento
en sus propiedades fisicas-quimicas en funcion con las mezclas. Esta
investigacién contribuira en el desarrollo tecnolégico y cientifico en la
fabricacion de ceramicos.

1.4. Alcance

El alcance del presente proyecto de investigacion consiste en la produccién de
ceramica estructural a base de arcilla con aditivos, (arenay vidrio de desecho)
para desarrollar una tecnologia de ahorro de energia, donde se utilizaran
materias primas del municipio de Ajuchitlan del Progreso, Guerrero, México.
Para los componentes iniciales, mezclas y ceramica, se aplicaran las
siguientes técnicas analiticas: difraccion de rayos X (DRX), microscopia
electrénica de barrido (MEB) con microandlisis de rayos X por el espectrometro
de dispersion de energias (EDS), espectroscopia infrarroja con transformada
de Fourier (FTIR) con reflexion total atenuada (ATR), el contenido de Oxidos
en las muestras se analizard mediante la técnica de fluorescencia de rayos X
(EFR-X). El estudio de la absorcién de la ceramica se analizara por el principio
de Arquimedes y picnometria de gas helio e inmersién. Se realizaran las
pruebas mecanicas de las ceramicas: flexion y compresion. En este proceso,
es de relevancia conocer las propiedades mecanicas para posteriormente
darle aplicacién especifica a estos ceramicos.

1.5. Objetivos

1.5.1. Objetivo general

Desarrollar una tecnologia de ahorro de energia para la sintesis de ceramica

estructural a base de arcilla con aditivos, (arena y vidrio de desecho) para la
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obtencion de ceramicas de alta calidad para la aplicacién en la industria de la

construccion para el estado de Guerrero.

1.5.2. Objetivos especificos

>

Determinar los tipos de mezclas con diferentes contenidos de arcilla,
mezclas binarias arcilla-arena, arcilla-vidrio y mezclas ternarias, arcilla-
arena-vidrio.

Analizar los cambios de fase en las arcillas, arena y vidrio en el proceso
de sinterizacidn en una atmésfera de aire y argon a 100 - 1000 °C para
obtener ceramica durante 4 — 10 horas.

Comparar las propiedades fisico — quimico de las arcillas, arena y vidrio.
Determinar las propiedades mecanicas: compresion y flexion de las
ceramicas producto de la sinterizacion en una atmosfera de aire y
argon.

Analizar la absorcion de agua en las ceramicas producto de la

sinterizacién en una atmasfera de aire y argon.

1.6. Hipétesis

Se plantea que en el proceso de la produccion de ceramicas (ladrillos) al

agregar aditivos, (arena y vidrio) cuando se mezclan con la arcilla, se pueden

obtener cerdmicas producto de la sinterizacion de una atmosfera de aire y

argbn con una temperatura de fusion mas bajo que los componentes

individuales, con mejores propiedades mecéanicas con respecto a los ladrillos

producidos y comercializados en el estado de Guerrero.
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Capitulo 2. Marco Tedrico

2.1. Generalidades de las arcillas

A través de la historia, la arcilla ha sido un material de gran importancia en la
fabricacion de ceramicas, estan constituidas por varios minerales arcillosos
(silicatos hidratados, con iones principalmente de Mg, Fe, K y Na) y otros
minerales como el cuarzo, los feldespatos, los carbonatos, productos finales
de la destruccion (meteorizacion) de las rocas bajo la influencia de un conjunto
complejo de procesos: mecanicos (agua, viento, glaciares), fisicos
(calentamiento, enfriamiento), quimico (exposicion a la humedad, oxigeno y
diéxido de carbono), bacteriolégico (descomposicion de impurezas organicas).
De acuerdo con el tamafio de particula de la arcilla, segun los quimicos que
estudian los coloides es < 1 pm, mientras que los mineralogistas e
investigadores generalmente consideran < 2 um como el limite superior del
tamafio de la arcilla y < 4 um es utilizada por sedimentologistas, la dispersion
de rocas arcillosas, caracterizada por la composicion granulométrica, junto con
su composicion mineral, tiene un efecto significativo sobre propiedades como
plasticidad, cohesion, contraccion volumétrica, velocidad de secado y

resistencia mecanica en estado seco [9, 10, 11, 12].
2.2. Estructuray composicién de los minerales de arcilla

Las arcillas contienen fundamentalmente minerales arcillosos, que son
pequefios silicatos de capa hidratada y forman parte de la familia de los
filosilicatos, el término filosilicato se denomina “physils” de manera abreviada
a la palabra y no tiene connotaciones del tamafio de particula [12, 13, 14]. Las
propiedades fisicas y quimicas de los minerales de arcillas en particular
dependen de su estructura y composicion, estas importantes caracteristicas

se relacionan a la aplicacion de los materiales arcillosos (ver Tabla 2.1) [11].
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Tabla 2.1. Caracteristicas fisicas y quimicas importantes de los minerales
arcillosos.

Porcentaje de grano (<44 pum)
Tamafio de particula, forma y distribucién
Mineralogia y quimica

Area superficial y carga

pH

Capacidad de intercambio iénico
Brillo y color

Capacidad de sorcién

Reologia

Propiedades ceramicas
Dispersabilidad

La estructura atomica de los minerales arcillosos consta de dos unidades
basicas: una capa octaédrica y tetraédrica. La capa octaédrica es compuesta
por oxigeno e hidroxilos compactos en los que el aluminio, los atomos de hierro
y magnesio estan dispuestos en coordinacion octaédrica (ver Figura 2.1a).
Cuando el aluminio con una valencia positiva de tres es el cation presente en
la capa octaédrica, solo dos tercios de las posibles posiciones se llenan para
equilibrar las cargas. Cuando solo se llenan dos tercios de las posiciones, el
mineral se denomina dioctaédrico. Cuando esta presente magnesio con una
carga positiva de dos, las tres posiciones se llenan para equilibrar la estructura
y el mineral se denomina trioctaédrico. La segunda unidad estructural es la
capa tetraédrica de silice en la que el atomo de silicio es equidistante de cuatro
oxigenos o posiblemente hidroxilos dispuestos en la forma de un tetraedro con

el &tomo de silicio en el centro (Figura 2.1b) [11].

« Aluminio, Hierro, Magnesio ¢ 0_x_|qeno
@ Silicio

& Hidroxilo

Figura 2.1. Estructuras atdmicas basicas a) Capa octaédrica y b) Capa tetraédrica.
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2.3. Clasificaciéon de los minerales de arcilla

%cuc;\p

En la Tabla 2.2, muestra la clasificacion en grupos de los minerales de arcilla
(filosilicatos) [15, 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28, 29, 30, 31,
32, 33, 34, 35, 36, 37].

Tabla 2.2. Clasificacion de la familia de los filosilicatos.

Tipo Material de capa Grupo Caracter Especies Formula
de intermedia Octaédrico **Series
capa (X=carga)
Caolinita A|25i205(OH)4
Caolin Nacrita AlLSi,O5(0H),4
(Dioctaédrico)  Dickita Al,Si,O5(0H),4
Haloisita A|23|205(OH)42H20
11 Ninguno o Caolin- Serpentina Lizardita Mg32§i205(0!-|)4
solamente H20 Serpentina  (Trioctaédrico) ~ Bertierina (Fe®",Alls (Si,Al)205(OH)4
(X=0) Amesita (Mg Al)3(Si,Al),05(0OH)4
o Cronstedtita [(Fez**Fs)(Si,Fe3*)Os(OH),]
l, + + + H
Trioctaédrico)y ~ Odinita Egelj)":ez ,Mg,Al, T,Mn?*), 5(Si,Al),05
4
Pirofilita Pirofilita Al;Si3010(0H)
(Dioctaédricos)  Ferripirofilita Fe;SiO10(OH);
Ninguno Pirofilita-
2:1 (X=0) Talco Talco Talco Mg3SisO10(OH),
(Trioctaédrico) ~ Willemseita (Ni,M@)3SisO10(OH)
Montmorillonita (Na,Ca)o.3(AIM@),Si4010(OH),.nH,O
Dioctaédrico Beidellita 033M*(A|2)(SI367 A|0_33)010(OH)2
Cationes Nontronita 0.33M*Fey(Siz 67 Alo.33)O10(OH)2
2:1 intercambiables Esmectita
hidratados . - Saponita 0.33M+Mg3(si3,57A|0,33)010(oH)z
(X=0.2-0.6) Trioctaédrico o ctorita Nag 3(Mg,Li)sSis010(0H)-
Cationes Vermiculita Dioctaédrico Vermiculita 0.67M*(Al,Fe,etc.)2(Si,Al)s O100H),
2:1 intercambiables Trioctaédrico Vermiculita 0.67M*(Al,Fe,etc.)s(Si,Al)4010(0OH),
hidratados
(X=0.6-0.9)
Cationes monos : 4 i . (Na,K)o.s(Mg,Fe,Al)3(Si,Al)4010(OH,
o divalentes Mica Dioctagdrico  wonesita* )2
No hidratados deficiente
. (X=~0.6-0.85) cambio entre . P )
2:1 #X<0.6 capas Trioctaédrico **||litas
Cationes
monovalentes no ] )
hidratados Mica Dioctaédrico '\P/'OSCOV't_a E’QKI(SQARPSJ(OSE
mor(mi‘\slglgnte verdadera ragonta SO0
2:1 ' flexibl . )
X=~0.85-1.0 para (flexible) Trioctaédrico  Flogopita KMgs(AlSisO10)(OH).
dioctaédrico) Lepidolita K(AI,Li)3(Si,Al)4010(F,OH),
Cationes
divalentes no . - Dioctaédrico . ;
. ; Mica Frégil : =arl Margarita CaAl,Al;Si;010(0H)2
1 hidratados Trioctaédrico  Clintonita Ca(MgAl)(SiAL)O10o(OH)
(=50% divalente,
X=1.8-2.0)
Hoja de Dioctaédrico Donbassita AI2(Si3AI+)Olo(O_H)2.A|2_33(OH)e
2:1 Hidroxido Clorita Trioctaédrico Clinocloro (Mg,Fe;*)sAl(SisAlO10(OH)s
(X=variable) Di,dioctaédrico  cookeita Aly(SizAl)O10(OH)2 (AloLi)(OH)e
2:1 Dioctaédrico Rectorita (Na,Ca)A|4((S|,A|)gOZQ)(OH)4ZHQO
Regularmente Trioctaédrico  Corrensita (Ca,Na,K)(Mg,Fe,Al)o(Si,Al)gO20(OH
Interestratificado : .
111,2:1 (X=Variab|e) Variable )10 n(Hzo)
Trioctaédrico Dozyita (Mg7AlL)(SisAly)O15(0H) 12
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En los dltimos afios se han realizado andlisis mineralégicos detallados de un

gran numero de arcillas, por lo que se tiene como resultado grupos importantes
de minerales arcillosos, entre ellos se destaca al grupo del caolin-serpentina;
por ser de las arcillas de alta pureza para la fabricacion de ceramicos [38], el
grupo de la esmectitas, resalta la especie de la montmorillonita y del grupo de

las micas (mica deficiente cambio entre capas) sobresale la serie de la illita.
2.3.1. Grupo del caolin-serpentina

El grupo caolin-serpentina consta de dos subgrupos quimicos distintos de
minerales que comparten una estructura comun (ver Figura 2.2), pero tienen
propiedades, modos de formacion y ocurrencias contrastante, ambos son
filosilicatos 1:1. El subgrupo de caolin es dioctaédrico, mientras que el

subgrupo serpentino es trioctaédrico (ver Tabla 2.2) [23, 39].

T ...... . Oxigeno

' Grupo hidroxilo
& Cation octaédrico

csenps= 7 1-7.3A © oxigeno+hidroxilo
® Cation tetraédrico

Caolin-serpentina
(X~0)

Figura 2.2. Estructura principal del grupo del caolin-serpentina.

2.3.1.1. Subgrupo del caolin

El caolin es un filosilicato de aluminio hidratado producto de la descomposicién
de rocas feldespaticas [40, 41]. La estructura mineral basica del caolin
comprende los siguientes minerales: caolinita, nacrita, dickita y haloisita [11].
El nombre caolin se origind en Kauling, deriva del término “Kao-ling” o
“‘Gaoling” en ortografia Piyin, que significa “alta montafa”, mina de un

importante yacimiento chino, cerca de Janchu Fun, en la provincia de Kiangsi.
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Esta mina se desarroll6 por primera vez en el siglo Xl, pero se agotd y cerré

en el afo de 1964 [20, 42, 43]. En la Tabla 2.3 se muestran las principales

propiedades fisicas del caolin [20].

Tabla 2.3. Propiedades fisicas del caolin.

Color Aspecto Brillo Raya Densidad Dureza
Blanco, gris Untuoso al Terroso mate o Blanca  2.40-2.64 g/cm?® 2-2.5
o amarillento tacto nacarado cuando es
cristalino

La caolinita, nacrita y dickita tiene la misma composicibn quimica,
Al2Si205(0OH)4 (ver Tabla 2.2) son minerales puramente aluminosos [44] pero
difieren en sus estructuras. El nombre de la caolinita fue dado por Johnson y
Blake [45], con la colaboracion del Laboratorio Sheffield del Yale College, fue
el primer mineral sometido a estudios estructurales y la estructura original fue
propuesta por Pauling [46]. Brindley, y Robinson [47, 48], demostraron
mediante uso de técnicas mejoradas de difraccion de rayos — X, que la celda

unitaria es triclinica con a = 91.8° en lugar de 90° y que contiene una capa de
caolinita (ver Figura 2.3) [11]. Los parametros dados por celda unitaria son: a

=5.14A, b=893A,¢c=713+0.26 A, a=91.8°, B=104.5°, y = 90° [11, 49].

. Oxigeno ‘ Hidroxilo « Aluminio @ Silicio

Figura 2.3. Estructura de la caolinita.

La estructura de la caolinita consiste en una capa de tetraedros de silice y otra

de octaedros de alumina, combinadas de tal forma que los vértices libres de

10
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los tetraedros de silice estan en uno de los planos anidnicos de los octaedros.
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En el plano comun a tetraedros y octaedros, 2/3 de los huecos estan ocupados
por oxigenos y el resto por hidroxilos. Por su parte en la capa octaédrica,
solamente 2/3 de los huecos estan ocupados por aluminios distribuidos
hexagonalmente en el centro de la capa. El espesor de ambas capas forma
una lamina que miden 7.13 A (ver Figura 2.3), son continuas, segun las
direcciones de sus ejes a y b, estan apilados en un orden determinado en la
direccion del eje c. Las laminas formadas se unen mediante enlaces de
hidrégenos entre los grupos OH de la capa octaédrica y los &tomos de oxigeno
de la capa tetraédrica. [11, 20]. El quimico francés Henry Le Chatelier, [50] fue
uno de los pioneros en el uso de su método de deshidratacion térmica aplicado
a los minerales arcilloso. La caolinita, a temperatura cercana a los 500 °C
pierde su agua estructural, transformandose en metacoalinita mediante la
deshidroxilacion [51]. A medida que se elevan mas las temperaturas a 925 °C,
se forma el silicio-espinela, es una estructura defectuosa y el nimero de
defectos depende de la relacién silicio: aluminio, en el caso limite, que es la y-
alimina, la composicién, también es un defecto espinela. La cristobalita
aparece claramente cuando la fase de espinela se transforma en mullita a una
temperatura de aproximadamente de 1100°C, que es un resultado
completamente l6gico para una espinela de silicio, pero no una explicacion en
términos de y-alimina. Al incrementar la temperatura a 1400 °C la cristobalita
se define mas claramente (Tabla 2.4) [52, 53, 54].

Tabla 2.4. Reaccion térmica de la caolinita.

Al2032Si022H.0 —> Al2032Si0O2 + 2H20
Caolinita 500°C Metacaolinita
2[Al2032Si07] —> 2A12033Si02 + SiO2
925°C Silicio-espinel
2A12033Si02 EE— 2[Al203'SiO2] + SiO2
1100°C 1:1 Tipo de fase mullita Cristobalita
3[A203.Si02] —> 3Al2032Si02 + SiO2
= 1400°C 3:2 mullita Cristobalita

11
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La nacrita, es el polimorfo mas raro del subgrupo del caolin, el nombre se

aplicé por primera vez por Brongniart en 1807 a un mineral (talco granulado,
Hady, 1801) cuyas propiedades no eran entonces adecuadamente descritas
[55, 56]. Brongniart [56], describe este mineral en forma de pequefias escamas
de un blanco argentino o de un gris perla muy brillante; es quebradizo y muy
suave al tacto; cubre la piel con una capa nacarada; finalmente es muy ligero,
se hincha un poco en agua y se funde muy facilmente con un soplete. En el
afio de 1832, Breithaupt [55, 57], registr6 un mineral de una veta cerca de
Freiberg en Sajonia (Alemania), a partir de estos estudios se ha llamado
nacrita. La autenticidad de la especie no fue definitivamente establecida hasta
1931 cuando Ross y Kerr [58], analizaron mediante una radiografia muestras
de nacrita extraidas de la localidad de Brand, cerca de Freiberg en Sajonia y
demostraron que el mineral es una especie distinta al subgrupo del caolin. La
determinacion de la estructura cristalina fue realizada por primera vez por
Gruner [59, 60], las dos muestras que analizdé Gruner, fueron proporcionadas
a través de la cortesia del Dr. C.S. Ross del Servicio Geoldgico de los Estados
Unidos y el Dr. W. F. Foshag del Museo Nacional de los Estados Unidos [61],
Gruner [59,60], propuso una estructura monoclinica del grupo espacial Cc, en
la que cuatro capas del caolin se superponen sobre (001) para dar una
dimension de repeticion de ¢ sen B de 4 x 7.16 = 28.64 A con un angulo B =
91° 43’. Hendricks [59, 60, 61, 62], fue el primero en determinar el correcto
apilamiento de capas del caolin en nacrita mediante un estudio de rayos X
monocristalino mas detallado, él us6 muestras bien cristalizadas extraidas de
St. Peter's Dome del distrito de Pike's Peak, Colorado, €l propuso una
estructura monoclinica de 6 capas con ¢ = 43 y aproximadamente una
simetria R3c, esto significa que las coordenadas atomicas en las cinco capas
superiores podrian derivarse de la primera capa por operacion de los
elementos de simetria romboédrica. La simetria real se redujo a monoclinico
del grupo espacial Cc, debido al llenado parcial de las 18 posiciones en general

de R3c por sélo 12 iones octaédricos, lo cual la celda estaba ligeramente
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distorsionada para dar un angulo de 90° 20’. La estructura formada de esta
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manera tiene ejes X e Y intercambiados con respecto a sus designaciones
habituales en silicatos de capa, y cada capa se desplaza por a/3 en la misma
direccién (+ 0 -) a lo largo de la repeticion de 8.9 A, cada capa gira 180°. Bailey
[59, 62, 63], confirmd la estructura de Hendricks sobre la base de un estudio
adicional de rayos X de cristal Unico, pero sefiald que el patron de sitios
octaédricos vacantes en la estructura permite la seleccion de dos ejes Z.
Newnham [62, 64], reconocié que sélo habia dos tipos diferentes de capas en
la estructura de Hendricks de nacrita y que podria describirse como una capa
de dos estructuras con un angulo mayor de $ = 100°. El derivd 36 formas de
superponer dos capas de caolin para dar enlaces de hidrégeno largos entre
capas; 12 de estos ensamblajes tienen la menor repulsion catidnica a través
de la capa de espacio intermedio. Zheng y Baile [62], determinaron los
parametros de celda unitaria son: a = 8.906 A, b =5.146 A, c = 15.664 A, B=
113° 58'.

En el afio de 1888, Allan Brugh Dick presentd por primera vez ante la Sociedad
Mineraldgica un relato de las formas y caracteres 6pticos de unos diminutos
cristales de la caolinita de la isla de Anglesey (Gales, Reino Unido), este
mineral es dickita [65]. La dickita es la forma mas estable de los polimorfos de
la caolinita, la celda unitaria consta de dos capas tetraédrica-octaédrica
apiladas entre si, los tres grupos OH participan en la union de las laminas [11].
Gruner [66], dedujo por primera vez la estructura de la dickita a partir de
patrones en polvo. Newnham y Brindley [67, 68], realizaron los primeros
estudios monocristalinos de la estructura y confirmaron en general la
estructura propuesta por Gruner. De acuerdo con los estudios de Newnham
[64], la estructura de la dickita es monoclinico con dos capas de caolinita en la
celda unitaria. Los parametros de celda son: a = 5.150 + 0.001 A, b = 8.94 +
0.001 A, c =14.424 +0.002 A, B=96° 44" + 1.

La haloisita, fue descrita por P. Berthier, [69], el Sr. Omalius d’Halloy fue el

primero en observarlo, y P. Berthier le dio el nombre de haloisita de ese erudito,

13
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cuyo trabajo contribuy6 al avance de la geologia. Este mineral proviene de

Angleur, cerca de Lieja (Bélgica), de acuerdo con la descripcion de P. Berthier
la haloisita es compacta, con una rotura concoidal de los cilios, toma el pulido
bajo el roce de la ufia, su color es blanco puro o blanco ligeramente matizado
con azul grisaceo, es translucido en el borde, cuando los trozos pequefios de
haloisita se colocan en agua se vuelven transparentes como el hidrofano de él
se libera aire y su peso aumenta aproximadamente un quinto. Por calcinacion
pierde 0.265 a 0.280 de agua adquiriendo una dureza muy grande, la
temperatura de deshidratacion es cercana a los 100 °C. La haloisita es otro
mineral de arcilla del subgrupo del caolin que, a partir del estudio de Mehmel
y la colaboracion del Prof. Dr. C. W. Correns [70], se comprueba que la
haloisita presenta dos formas: la forma deshidratada tiene la misma féormula
que la caolinita, tiene un espacio basal de 7 A (cuando n=0) y cuando esta
hidratada tiene como férmula Al2Si2Os(OH)42H20 con espacio basal es de 10
A (cuando n=2), (ver figura 2.4) [11, 71, 72, 73]. La haloisita deshidratada tiene
una estructura metaestable por lo que es llamada metahaloisita [20].

60 &
4 Si
40+20H @
4 Al 10 A
6 OH O O W
4H-0
60 0 000 -
Haloisita
. Oxigeno @ Hidroxilo « Aluminio @ Silicio

Figura 2.4. Estructura de la haloisita.
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Los parametros de celda unitaria para la haloisita (7 A) de forma deshidratada
son:a=515A b=89A ¢c=7+057A, B=100° para los parametros de
celda unitaria para la haloisita (10 A) de forma hidratada son: a = 5.20 A, b =
8.92 A, c=10+0.25A, B=100°[70, 71, 74].
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2.3.1.2. Subgrupo de la serpentina

Los antiguos conocian las preciosas y comunes serpentinas, pero ninguna de
las variedades especificas fue descrita hasta principios de la Siglo XIX [75]. La
estructura mineral fundamental del subgrupo de la serpentina comprende los
siguientes minerales: lizardita, bertierina, amesita, cronstedtita y odinita (ver
Tabla 2.2). Estas especies estructurales son clasificadas y reconocidas por el
comité de Nomenclatura de AIPEA (Comité Internacional para el Estudio de
las Arcillas) [17]. De acuerdo con Whittaker y Zussman [76], se han
caracterizado dos tipos de mineral serpentino, el cristolito por su héabito
fibrosos con una distancia de repeticion de fibras de 5.3 A y la antigorita con
su periodo en la direccion a. Gran parte de la serpentina masiva no tiene
ninguna de estas caracteristicas y se le ha denominado lizardita. La Lizardita
de Kennack Cove, Cornwall en Inglaterra, reino unido, es una serpentina
inusual por ser de grano suficientemente grueso para el analisis de rayos X de
cristal Unico. La estructura serpentina en capas basicas esta conformada para
este espécimen, pero se encuentran que los cristales estan desordenados de
tres maneras diferentes: 1) Los cristales se doblan macroscopicamente
alrededor de mas de un eje. 2) Algunas de las capas estan desplazadas por +
b/3. 3). Algunas de las capas se giran en 180°. Los parametros de celda
unitaria ortoexagonal son: a=5.31A, b =9.2 A, ¢ =7.31 (=V3a) A, B =90 [77].
La bertierina (anteriormente chamosita) es un mineral de arcilla ferroferrosa
trioctaédrica (ver Tabla 2.2), similar a la clorita [78], pero estructuralmente
relacionada con la serpentina al tener un espacio basal de 7 A [79], fue
descubierta por Beudant [80], en 1832, lo cual describe “la sustancia que nos

ocupa estad confirmada por un trabajo de Sr. Berthier sobre granos de
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minerales de hierro. Este cientifico descubrié que varios de los minerales de

Champagne, Borgofia, Lorena, etc., contenia una cantidad mayor o menor de
una sustancia a la que nadie habia prestado atencién y que les comunicaba la
propiedad magnética. Esta sustancia se encuentra en pequefios granos que a
menudo no se diferencian de los del peréxido hidratado o del carbonato de
hierro, que esencialmente constituyen estos minerales. A veces se encuentra
solo en cantidades muy pequefias; pero en otros casos hay de 8 a 10 por
ciento y entre los minerales de Hayanges (Mosela), hay algunos como el que
hemos informado en el analisis que cierran casi la mitad de ellos. Este ultimo
es incluso notable porque contiene solo carbonatos en estado mixto y no
importa que pueda dar lugar a dudas sobre la naturaleza de la sustancia
principal”. Siendo nombrada asi en honor de P. Berthier. La estructura de la
bertierina es monoclinica en la parte hexagonal u ortorrémbica, los parametros
de celda son: a=5.25-5.41 A, b =9.10-9.33 A, ¢ = 7.06-7.27 A, B=104.5° [26].
La amesita es un filosilicato trioctaédrico de capa 1:1 raro que se encuentra
generalmente como prismas hexagonales paralelos alargados a Z y que tiene
una cantidad maxima de sustitucién Al-tetraédrico y octaédrico [81]. Steinfink
y Brunton [82], realizaron un estudio detallado de la amesita, el espécimen de
amesita lo obtuvieron en el Museo Nacional en Washington, D.C., con nUmero
de identificacion 103312, extraido del yacimiento de cromita de Saranovskoye,
Urales del Norte, Rusia, los cristales son de color verde palido e incoloro, y
son transparentes, excepto en los casos en que un depadsito rojizo recubre la
superficie. La estructura de la amesita es triclinica y los parametros de celda
son:a=5.307A,b=9.195A, ¢ =14.068 A, a=90.09°, B=90.25°, y = 89.96°
[26]. El raro mineral de cronstedtita se describio por primera vez por Steinmann
[83], el cual hace referencia a la investigacion de Ghe nische del Crottstedt,
un nuevo fosil de Pribrant en Bohemia; este fosil es el tema del tratado que
fue descubierto por primera vez hace dos o tres afios en las minas de Pribram,
tan rico en fésiles interesantes que se asemeja al exterior para Schorl, en una

comparacion mas exacta de sus propiedades con las del mencionado autor,
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siguiente caracteristica externa que, a su solicitud, el Sr. Zippe, adjunt6 de la
materia quimica en el Instituto Técnico Clasico de Bohemia, “el analisis
quimico proporcionara evidencia de que este fésil no ha sido conocido en
términos de composicién tanto externa como quimica. Que corresponde al
género de fosiles que fueron analizados y, por lo tanto, deben ser
considerados como un género nuevo”. El autor asign6 el nombre Cronstedtita
al fosil para recordar los méritos de Cronstedt, en mineralogia, del cual fue el
pionero de este mineral, fue apropiado reconocer el mérito anterior y honrar
los logros que la mineralogia ha avanzado desde la muerte de Eronstedt.
Steinmann, reconocié a las comunicaciones voluntarias del Museo Nacional
de Bohemia. La cronstedtita es un filosilicato estratificado trioctaédrico 1:1 del
subgrupo de la serpentina que contiene hierro (ver Tabla 2.2). La composicién
ideal, asumiendo la ocupacién de la mitad de los sitios tetraédricos por Fe3+
[84]. La estructura de la cronstedtita es triclinica, monocinico e hexagonal, los
parametros de celda (P1) son: a = 5472 A, b = 9.467 A, c = 14.241 A, a =
90.015 (20°, B=90.042 (18)°, y = 89.952 (15)°, Z = 4 [26].

Bailey [85], describe el mineral odinita (anteriormente filita V), de acuerdo con
los andlisis de las muestras proporcionadas amablemente por el Dr. G. S.
Odin, este autor propuso que la designacion temporal 7 A filita V sea
reemplazado por el nombre de la especie de odinita, este nombre es en honor
al Dr. Gilles Serge Odin del Departamento de Geologia Dinamica, Universidad
et Marie Curie, Paris quien hizo la identificacion original y ha realizado la mayor
parte del trabajo pionero en este nuevo mineral. El nombre de odinita ha sido
aprobado por la Comision de Nuevos Minerales y Nombres de Minerales de la
Asociacion Mineraldgica Internacional. El material tipo de Nueva Celedonia se
ha depositado en el Museo Nacional de Historia Natural, Rue Buffon, Paris
Francia (MNHN187.7), el Museo Nacional Smithsonian de Historia Natural
Washington D.C. (NMNH 165498), Estado Unidos de América, el Museo
Britanico de Historia Natural (BM 1987, 531), Londres, Inglaterra y el Museo
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de las Minas de Paris, Francia (bajo la letra O). La odinita es una arcilla verde

rica en Fe3* que es muy extendida en forma de rellenos o reemplazos de
micropruebas, bioclastos, granulos o desechos minerales en plataformas
marinas poco profundas y areas de arrecifes lagunas en latitudes tropicales.
La estructura es monoclinica y hexagonal [26], se basa en una capa tipo
serpentina 1:1 que es intermedia entre dioctaédrica y trioctaédrica. Las
dimensiones de celda unitaria 1M: a = 5.373 A, b =9.326 A, ¢ = 7.363 A, B=
104.0 (1)°, para los parametros de la celda unitaria 1T: a = 5.366 A, b =9.334
A, c=7.161 A, B=90° (en ejes ortohexagonales) [85].

2.3.2. Grupo de la esmectita

Este grupo, son filosilicatos de estructura laminar 2:1 con una carga de capa
total (negativa) entre 0.2 y 0.6 por media celda unitaria (ver Figura 2.5) [23],
la féormula tedrica del grupo es AlsSisO20(OH)anH20 [11]. Se pueden clasificar
de acuerdo con lo siguiente criterios: a) capa dioctaédrica o trioctaédrica, b)
composicién quimica octaédrica, y c) densidad y ubicacion de la carga de capa
(ver Tabla 2.2) [86].

vevewwew
& @
% e

@ Cation intercambiable
@ Molécula de agua

@ Oxigeno

® Catidn tetraédrico

© Oxigeno+hidroxilo

@ Catidn octaédrico

14.4-15.6 A

Esmectita (x = 0.2-0.6)

Figura 2.5. Estructura del grupo de la esmectita.
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2.3.2.1. Montmorillonita

La montmorillonita fue descrita por primera vez en 1847 por Mauduyt [87], de
acuerdo con la autora este mineral se encuentra cerca de Montmorillon, en un
lugar llamado Maison Dieu, Francia. Por peticion de ella le solicité a su hijo el
farmacéutico, que analizara dicho material, los resultados obtenidos de la
muestra es un silicato de alimina de cal y magnesia cuyo colorante principal
es el cobalto y su peso especifico es de 1.70 g/cm?3. Este mineral de un color
rosay rara vez tefiido de negro por el peréxido de magnesio tan abundante en
las inmediaciones del lugar, tiene una textura granulada y los granos que la
componen son de dos clases: a) granos de color rosa perfecto y de apariencia
terrosa b) granos de un color rosa suave un poco hialino y de forma
redondeada. La montmorillonita es un mineral de arcilla compuesto por dos
capas tetraédricas lo cual se encuentra sustituido isomorficamente por Al* y
una capa octaédrica por Mg 2* esto genera el exceso de carga negativa (ver
Figura 2.6), el balance de carga se mantiene por los cationes hidratados en el
espacio entre capa, estos cationes son Na*, K* Ca?" Mg*?, generando la

expansion de la red estructural [88, 89, 90].
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w . Aluminio, hierro, magnesio
@ . Silicio, ocasionalmente aluminio

Figura 2.6. Estructura de la montmorillonita.
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La estructura cristalina de la montmorillonita fue propuesta por Hofmann,
Endell y Wilm [90, 91], analoga a la pirofilita. Los parametros de celda unitaria
son:a=5.17A,b=8.94A, ¢c=9.95A, B=n.d., con una estructura monoclinica
[26], la estructura de la montmorillonita justifica las propiedades mas
importantes de éste entre las que figura el poseer, ademas de los
constituyentes fundamentales de la red cristalina cationes externos o de
cambio en proporcion que varia de 60 a 115 m. e. q./100 g [88].

El fendmeno de hidratacion de estos filosilicatos es muy complejo existiendo
al menos dos clases de agua: hidratacion y reticular. El contenido de agua de
hidratacion depende de la naturaleza de catiéon de cambio y de la humedad
relativa ambiente [88]. La hinchazdn de la montmorillonita fue descubierta y
estudiada por primera vez por Hofmann y Bilke [92]. El estudio de la
deshidratacibn por tratamiento térmico permite obtener importantes
conclusiones en cuanto al contenido y situacion energética del agua de
hidratacion [88]. Las montmorillonitas presentan dos tipos de deshidroxilacion:
las primeras reaccionan a baja temperatura de 500 a 550°C, estas se llaman
“‘ideales” y las montmorillonitas de alta temperatura, su deshidroxilacion se
produce entre los 650 a 700 °C y se denominan “normales, tipicas o ideales”

o también “anormales, atipicas o no ideales” (ver Tabla 2.5) [93, 94].

Tabla 2.5. Transformacion térmica de la montmorillonita.

Montmorillonita Temperatura
Pérdida de H20 110°C - 500°C
Deshidroxilacién 500°C - 700°C
Destruccién de la red cristalina 850°C - 900°C
Formacién de B-cuarzo 900°C -1000°C
Formacién de estantita 1000°C
Formacion de feldespato 1000°C - 1100°C
Formacion de B-cristobalita 1100°
Formacién de Mullita 1100°C - 1150°C
Fusion 1400°C - 1500°C
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Las micas son filosilicatos en los que la estructura unitaria consta de una capa
octaédrica entre dos capas tetraédricas opuestas [95]. Dependiendo del cation
entre capas, las micas se dividen en: mica deficiente cambio entre capas, mica
verdadera flexible y mica fragil (ver Tabla 2.2 y Figura 2.7) [17]. La estructura

de las micas fue propuesta por primera vez por Pauling [96].

9.6-10.1 A ) Cation intercapa

@® Oxigeno

® Cation tetraédrico
@ Oxigeno+hidroxilo
@ Catidn octaédrico

Mica verdadera flexible (x=1) y mica fragil (x=2)

Figura 2.7. Estructura de las micas.

2.3.3.1. lllita

La illita es un filosilicato dioctaédrico 2:1 que pertenece al grupo de las micas
(mica deficiente cambio entre capas). La estructura de iones entre capa es
generalmente de potasio [86]. El término “illita” fue propuesto por Grim [97],
como un término general, no como un nombre de mineral de arcilla especifico,
para los minerales de arcilla similares a la mica. La designacion de illita se
deriva del nombre del estado estadounidense de lllinois, donde se descubrid
por primera vez cerca de la ciudad de Fithian, tiene un espaciado de 10 A d

(001) que no muestran sustancialmente caracteristicas de reticula expansiva,
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es decir, sin componentes de arcilla hinchables [98], por esta razén, Rieder

[95], sugirid que se deberia utilizar "illita" como nombre de serie (ver Figura
2.8) [11].

doot = 10 A

& Potasio

@ Oxigeno

@ Hidroxilo

@ Aluminio (solo 2/3 de las posiciones disponibles)
¢ Silicio (1/4 reemplazado por aluminio)

Figura 2.8. Estructura de la illita.

El fendbmeno de deshidroxilacion de la illita se produce, en general, entre los
600°C y 700 °C (ver Tabla 2.6) [51].

Tabla 2.6. Transformacion térmica de la illita.

lllita Temperatura
Pérdida de H20 100°C - 200°C
Deshidroxilacion 600°C - 700°C
Destruccion de la red cristalina 850°C
Formacioén de espinelas 900°C
Formacién de mullita 1100°C
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2.4. Tipos de arcillas en el estado de Guerrero

La geologia del sur de México, donde se ubica el estado de Guerrero, es muy
compleja, se encuentra dividida en diferentes terrenos tectonoestratigraficos
con diferentes estratigrafias lo cual pertenecen a cuencas de depdsito,
unidades corticales y oceanicas de tamafo, litologia, deformacion y periodo
variables [99]. En la Sierra Madre del Sur las elevaciones alcanzan 3,700
metros sobre el nivel del mar y hasta 2500 en la zona Norte del estado [100],
esta formada principalmente por rocas pluténicas y volcanicas que afloran al
sur de la Faja Volcanica Transmexicana, los cuales se originaron por episodios
volcanicos que ocurrieron desde el Paleoceno hasta el Mioceno temprano.
Estas rocas presentan variaciones reconocibles en su composicion,
estratigrafia y en sus relaciones aparentes con el entorno tectonico, se
distribuye desde el estado de Michoacén hasta el Istmo de Tehuantepec. Las
concentraciones de SiO2y alcalis y las caracteristicas petrogenéticas expresan
claramente que las rocas plutonicas de la Sierra Madre del Sur pertenecen a
la serie calcialcalina, caracteristica de arcos volcanicos asociados a limites
convergentes a limites convergentes de placas. Como es tipico de los arcos
continentales, se manifiestan para estas rocas variaciones composicionales
amplias que van desde grabo hasta granito de feldespato alcalino, con mayor
abundancia de rocas sobresaturadas en silice. Las concentraciones de SiO2
generalmente varia de 56% a 74% en peso. Las rocas volcanicas de la Sierra
Madre del Sur se encuentran distribuidas principalmente en la region del
interior del continente formando un cinturén mas discontinuo que los plutones
de la margen continental. Las caracteristicas geoquimicas y geocronoldgicas
de estas rocas son menos conocidas que los de los plutones de la margen
continental. La zona volcanica de la region de la presa del Infiernillo - Ciudad
Altamirano, es una de las méas extensas de la Sierra Madre del Sur, sin
embargo, los estudios sobre su petrologia y cronologia son escasos debido al
grado de intemperismo de las rocas y a la relativa inaccesibilidad de algunos

afloramientos. Las rocas volcanicas muestran caracteristicas petrograficas
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gue en sus conjuntos varia en su composicion desde basaltos andesiticos

hasta riolitas de biotita con abundancias de SiO2. Los patrones de tierras
raras, normalizadas con respecto a la condrita, de las rocas del Noreste (NE)
de Guerrero y Noroeste (NW) de Oaxaca muestran el comportamiento tipico
de rocas asociadas a areas magmaticos con un enriguecimiento relativo de
tierras raras, ligeras con respecto a las pesadas [101]. En laregion de la Tierra
caliente hay la presencia de ignimbritas y derrames piroclasticos de
composicion riolitica y de edad eocénica [102], las columnas estratigraficas

representativas de la region son cuatro:

» Sierra de Taxco -lguala
» Chilacachapa-Ixcateopan
» Sierra de Amatepec-Teloloapan-Arcelia

» Zona de Huetamo-Coyuca

Para la Sierra de Taxco-lguala aflora una potente secuencia de bancos y
capas de caliza con parches de biostromas que contienen caprinidos Teocasia
sp., Actaenoella sp., Nerinea sp., Numoloculina heimi Dicyclina Schlumbergeri.
Para la region de Chilacachapa-Ixcateopan, esta formada por una secuencia
de margas y calizas arcillosas con horizontes faunisticos con Chofatella
decipiens, Orbitolina sp., Nannoconus bucheri, Nannoconus truitti,
Nannoconus Minutus, que datan al conjunto dentro de los limites del Aptiano-
Albiano.

En el occidente de la region Sierra de Amatepec-Teloloapan-Arcelia, muestra
una potente secuencia de lavas (almohadilladas), tefra (toba y brecha) y
pequefios intrusivos (diques y sills) de composicidén esencialmente andesitica.
Esta secuencia volcanica esta interestratificada con sedimentos terrigenos
(lutita, arenisca y caliza que contienen amonitas del Jurdsico Superior,
Wichmannicera sp. Y Microcantoceras sp.).

En la zona de Huetamo-Coyuca, zona occidental, la secuencia mas antigua

comienza con un marcado predominio de rocas volcaniclasticas y volcanicas
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(grauvacas y lavas) de composicion esencialmente andesitica [103].

2.5. Generalidades de la arena

La arena natural es una roca sedimentaria que se forma en la corteza terrestre
como resultado de la erosion de las rocas primarias. Podemos encontrar
arenas acumuladas en diferentes contextos, esencialmente en ambientes
continentales, como los rios, los desiertos y playas. La arena es un material
granular suelto con un tamafo de grano de 0.16 a 5.0 mm. El componente
principal mas comun de una arena es la silice (6xido de silicio), en forma de
cuarzo. Dentro de la matriz arcillosa, el cuarzo se comporta como material de
relleno. Su influencia en las transformaciones mineraldgicas esta directamente
relacionada con el tamafio de grano, los cuarzos de tamafio grueso
contribuyen a disminuir la contraccion de la pasta cerdmica durante el proceso
de secado, por el contrario, la fraccién fina favorecera la formacion de vidrio
por ser de mas facil fusion y la aparicién de nuevas fases mineralégicas como
pueden ser feldespato potasico, anortita. En la construccion, la arena natural
se utiliza para diversos fines, en particular, se utiliza en los concretos y
morteros como agregado fino. En el concreto, el agregado fino esté destinado
a llenar los vacios entre los granos de agregado grueso; en las soluciones de
construccion, el agregado fino forma el marco de una piedra artificial. La
calidad de la arena natural depende de su composicion granulométrica y del

contenido de impurezas nocivas [51, 104, 105].

2.6. Generalidades del vidrio

En el siglo XVII, el vidrio tuvo una gran importancia decisiva en su desarrollo
por cuanto en él se produjeron en breve espacio de tiempo de una serie de
acontecimientos que dieron un gran impulso a la ciencia y a la tecnologia del
vidrio y a la extension de su fabricacidén. En el afio de 1609 se establecié la
primera fabrica de vidrio en el estado de Virginia, en el continente americano
[106]. El vidrio, es un estado fuera del equilibrio termodinamico y no cristalino

de la materia condensada, que exhibe una transicion vitrea. Las estructuras
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de los vidrios son similares a las de los liquidos superenfriados (LSE) y se

relajan espontdneamente en direccion al estado de LSE. Su destino final, es
solidificarse, es decir cristalizar [107]. La estructura del vidrio esta establecida
por la naturaleza quimica de sus componentes y por la ordenacion que
guardan entre si sus elementos constituyentes. Las peculiares caracteristicas
de los vidrios han hecho mucho mas dificil el estudio de su estructura. A ello
hay que afadir que la diversidad de los tipos de vidrios obtenidos hasta la
fecha y en muchos casos, la complejidad de su composicién ha complicado el
problema impidiendo que pueda adoptarse con validez general un modelo
estructural Unico [106]. Entre las propiedades fisico-quimicas del vidrio, la
relacion viscosidad-temperatura y los parametros térmicos y de
desvitrificacion, constituyen factores de la maxima importancia en diferentes
etapas del proceso de elaboracion, tales como fusion y afinado, acondiciona-
miento, conformacion y recocido. En base a esta consideracion, es de gran
interés el conocimiento de dichas propiedades, tanto cuando se definen
composiciones de vidrio para su fusion a nivel experimental o industrial, como
cuando circunstancialmente se deben modificar las composiciones
previamente establecidas, durante el proceso de fabricacion [108]. La
composicion de los vidrios se habia mantenido fiel a una formulacion
tradicional silico-sédico-célcica sin mas mutaciones dignas de mencion que las
de los vidrios potasico-calcicos (vidrios de bosque), surgidos a partir de la
época medieval que posteriormente evolucionaron a los denominados vidrios
de Bohemia y la que supuso la aparicion mas tardia en Inglaterra de los vidrios
con alto contenido de oxido de plomo. A partir del siglo XIX, empezaron a
desarrollarse nuevas composiciones que dieron a un gran origen de familias
de vidrios, dependiendo de la composicion, algunos vidrios funden a
temperaturas de 500 °C mientras que otros su punto de fusién de 1450 °C
[106].
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2.7. Técnicas para estudiar las propiedades de la produccion de
ceramicos:

Durante los ultimos afos se han desarrollado técnicas mas eficientes que nos
permiten llevar a cabo el estudio de muestras mas complejas, para determinar
las propiedades fisico — quimicas y mecanicas de los materiales ceramicos de
una manera eficaz, las técnicas generalmente utilizadas son:

Difraccion de rayos-X (DRX).

Fluorescencia de rayos-X (EFR-X).

Fraccion de arcilla.

Limites de consistencia o de Atterberg.

Principio de Arquimedes y picnometria de gas helio.

YV V V VYV V V¥V

Microscopia electrénica de barrido (MEB) con microanalisis de rayos X

por el espectrometro de dispersion de energias (EDS).

» Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) con
reflexion total atenuada (ATR).

» Absorcion de agua.

» Propiedades mecanicas.

2.7.1. Difraccién de rayos X (DRX)

El 28 de diciembre de 1895, el profesor Wilhelm Conrad Rdntgen presento la
primera notificacion mediante un manuscrito ante la Sociedad Fisico-Médica
de Wiirzburg en el que declaraba un nuevo tipo de rayos descubiertos por él,
lo cual los llamo Rayos-X. Mientras el autor experimentaba al pasar las
descargas de una bobina de Ruhmkorff mas grande a través de un tubo de
vacio Hittorf y Lenard, Crookes suficientemente evacuado tras cubrir el tubo
ajustadamente con un cartén negro para eliminar la luz, Réntgen observo que,
en la caja de cartén negro, habia una luminosidad proveniente de una pantalla
con una capa de platino-cianuro de bario que desaparecia al apagar el tubo.
El autor determiné que los rayos X generaban una radiacion que podia
atravesar casi todo sin obstaculos espesores de papel, madera y aluminio,

platino, cobre, plomo, asi mismo realizé por primera vez la radiografia humana
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utilizando la mano de su esposa estos rayos no penetraban los huesos

dejando una sombra en la placa [109].

En el afio de 1900, con el ofrecimiento de la Universidad Ludwig Maximilian de
Munich y en 1901, con el reconocimiento del Premio Nobel (ver Figura 2.9),

Rontgen alcanzo el cénit de su carrera cientifica [110].

Figura 2.9. Titulo del Premio Nobel.

Después del descubrimiento de los rayos X, Max von Laue, [111] descubri6 la
difraccion de rayos X en cristales y demostré que las ondas electromagnéticas
son longitudes de ondas cortas 10° cm. Por indicacién de Laue, Paul Knipping
y Walter Friedrich probaran la hipétesis de que las rejillas espaciales tienen
una periodicidad triple, mientras que las rejillas 6pticas solo tienen repeticiones
periddicas en una direccibn como maximo (con rejillas cruzadas) en dos
direcciones, este experimento se llevd a cabo mediante el dispositivo
goniémetro éptico (ver Figura 2.10), después de varios intentos, obtuvieron
manchas en una placa fotogréfica cuando un haz de rayos X incidia en un
cristal de sulfato de cobre. Posteriormente obtuvieron fotografias ain mejores
con ZnS (zincblenda) y placa de diamante donado por la empresa Ginsberg
en Hanau. Esto demostrd, por primera vez, que los rayos X pueden ser
difractados por cristales, este descubrimiento también resulté uno de los mas
importantes en el campo de la cristalografia. Posteriormente, Laue fue
galardonado con el Premio Nobel por este trascendental descubrimiento en
1914 [112].
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Figura 2.10. Goniémetro Optico.

El 21 de junio de 1913, Laue y colaboradores enviaron al fisico W. L. Bragg
[113], un manuscrito titulado un nuevo método para investigar la estructura de
un cristal quien suponia que las ondas electromagnéticas de longitudes de
onda muy cortas eran difractadas por un conjunto de pequefios obstaculos
dispuestos en un sistema de puntos regulares en el espacio, este patrén fue
obtenido con un cristal de zincblenda. Laue, llegé a la conclusién que la
radiacion primaria poseia un velocimetro que constaba de bandas estrechas
lo cual estaban compuestas por una serie de seis o siete formas de ondas
aproximadamente homogéneos. Bragg anuld esta complejidad mediante la
adopcién de un sistema de puntos para el cubo de zincblenda y analiz6 otros
cristales particularmente haluros alcalinos simples, al tratar la difraccion de

ondas por un sistema de puntos espaciales como un cristal (ver Figura 2.11).

Figura 2.11. Diagrama de cristales.
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una serie de puntos dispuestos en una red espacial, de uno de los 14 tipos de
Bravais, en este caso cada punto es idénticos a todos los demas puntos de la
disposicion y siempre es posible encontrar un elemento del patrén consistente
en un paralelepipedo como atomos en cualquier espacio. De acuerdo con
estos estudios W. L. Bragg desarrollo la ley que lleva su apellido de Bragg.

El Sir W. H. Bragg y W. L. Bragg ambos realizaron importantes investigaciones
sobre la estructura cristalina, posteriormente compartieron el Premio Nobel de
Fisica en 1915 [114].

La Difraccion de rayos-X de muestras en polvo es una técnica que permite
identificar todo tipo de material con estructura cristalina, por ejemplo: metales,
minerales, polimeros, catalizadores, plasticos, productos farmacéuticos,
recubrimientos de capa fina, cerdmicas, semiconductores e incluso fluidos.
Esta técnica es no destructiva, lo que permite la recuperacién del material
estudiado sin ningun tipo de deterioro y nos indica el tipo de material que
estudiamos, de una forma rapida y sencilla. La muestra se prepara
reduciéndola a polvo fino y se coloca en el equipo, el resultado de la
pulverizacion es la obtencién de una gran cantidad de pequefios cristalitos. El
instrumento para el andlisis es el difractdmetro, lo cual est4 formado por una
fuente de rayos X, un portamuestras montado sobre un goniometro giratorio y
un detector. El portamuestras, situado en posicién, gira segun la trayectoria
de un haz colimado de rayos X, mientras que un detector de estos rayos, que
se encuentra montado en un brazo, gira alrededor para captar las sefales
difractadas de los mismos. Una vez que se obtiene el difractograma, en el eje
de las abscisas indica el angulo de difraccién y en ordenadas la intensidad

correspondiente, y los datos de la muestra analizada [115, 116].

2.7.2. Fluorescencia de rayos X (EFR-X)

La espectrometria de fluorescencia de rayos X (EFR-X) o también conocida

como fluorescencia de rayos X (XRF por sus siglas en inglés) [117]. Es una
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técnica analitica espectroscopica que utiliza la emision secundaria o
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fluorescente de radiacion X generada al excitar una muestra con una fuente
de radiacion X, que permiten detectar y cuantificar la composicién elemental
de muestras complejas en un periodo minimo de tiempo, independientemente

de su estado agregado y origen (ver Figura 2.12) [118, 119, 120].

Atomo de Bromo
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» . .
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» : ° l )
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Fluorescencia de rayos X Ka

Figura 2.12. Esquema de fluorescencia de rayos X.

Esta técnica, permite la determinacion simultanea de elementos desde el
berilio (Be) hasta el uranio (U), la tecnologia que se utiliza para la separacion
(dispersion), la identificacion y la medicion de la intensidad del espectro de
fluorescencia de rayos X de una muestra da lugar a dos tipos principales de
espectrémetro: sistemas de dispersién de longitud de onda (WDXRF) y de
dispersién de energia (EDXRF) [121]. La diferencia de estos dos sistemas de
dispersién es que en la primera se separan las longitudes de onda
caracteristicas con un alto grado de definicion. Seguidamente, finos cristales
y detectores en el analizador se usan para separar y contar los rayos X
emitidos. En cambio, la dispersién de energia, capta simultaneamente toda la
energia de rayos X emitida por la muestra y las energias caracteristicas de

cada elemento se separan usando un solo detector de rayos X en una posicion
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fija [120]. La ventaja innegable de la técnica de la fluorescencia de rayos X

(EFR-X), es la capacidad de obtener datos sobre la composicién de material
compuesto sin destruirlo, mientras se mantiene una gama completa de sus
propiedades fisicas y quimicas, lo que es especialmente importante cuando se
trabaja con muestras experimentales costosas y nuevas. La combinacion de
todas las ventajas anteriores de la EFR-X lo hace indispensable para el

analisis de materiales ceramicos.

2.7.3. Fraccio6n de arcilla

Se debe entender por fraccidon de arcilla a la division granulométrica constituida
por minerales cuyo tamafio de grano es menor a 2 um; y por minerales de
arcilla propiamente dichos, es decir, aquellos minerales que poseen la
estructura laminar de los alimino silicatos. De hecho, el primero incluye a los
segundos cuando éstos cumplen el requisito de tamafio de grano. La
importancia y el interés por el estudio de la fraccion arcillosa de los suelos
radica en la alta actividad geoquimica de los minerales que la constituyen por
contener granos muy pequefios con una razon de alta proporcion de area

superficial a volumen [122].

La fraccidn de arcilla se puede lograr mediante las técnicas de sedimentacion,
estas técnicas de sedimentacion se basan en la relacion entre el tamafio de
las particulas y su velocidad de caida en un liquido, lo cual se rigen por la ley
de Stokes [123].

2.7.4. Limites de consistencia o de Atterberg

Durante varios afios la técnica de la ceramica y de la ingenieria han tratado de
definir cuantitativamente, de una manera mas sencilla y univoca, cual era la
propiedad fundamental de los materiales arcilloso, es decir, la plasticidad, sin
conseguir resultados apreciables. El cientifico sueco Albert Atterberg fue el
primero en analizar la plasticidad, hizo ver que, en primer lugar, la plasticidad

no era una propiedad permanente en las arcillas si no circunstancial, el
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comportamiento de las arcillas depende esencialmente de su contenido de

agua, estos contenidos son ahora llamados comunmente limites de Atterberg
[124, 125, 126]. Estos limites son tres y que han sido aceptados por la
comunidad cientifica, el limite liquido (LL), limite plastico (LP) y limite de
contraccion (Lc). El limite liquido se define como el contenido de humedad a
la que una muestra de suelo pasa del estado plastico a liquido, la ranura hecha
a la muestra se debe cerrar a una longitud 12 mm al golpear la cuchara 25
veces. El limite plastico es el contenido de humedad por encima del cual la
mezcla con un contenido de suelo-agua pasa a un estado plastico al estado
semisolido. Se determina cuando se forma un cilindro de unos 3 mm de
diametro, haciéndolo girar sobre una placa de vidrio con la palma de la mano,
el cilindro se rompe en fragmentos de aproximadamente de 1 cm y estos no
se pueden aglomerar la masa en un todo. La muestra se contrae conforme
pierde su humedad, el contenido porcentual, bajo el cual el cambio de volumen
de la masa del suelo disminuye, se define como el limite de contraccion. El
indice de plasticidad (IP) es la diferencia entre el limite liquido y el limite
plastico de un suelo (ver Figura 2.13) [124, 127, 128, 129].

IP=LL-LP

Solido Semisdlido ‘ Contenido de agua

| ! ! | >
Lc LP LL

Plastico

Lc = Limite de contraccion
LP = Limite plastico

LL = Limite liquido

IP = indice de plasticidad

Figura 2.13. Representacion de los limites de Atterberg.
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2.7.5. Principio de Arquimedes y picnometria de gas helio

La densidad de los ceramicos se puede determinar por diferentes técnicas, si
la muestra tiene una forma geométrica simple (cilindrica o rectangular), la
densidad total se puede calcular a partir de las dimensiones fisicas del cuerpo
y de su peso en seco. La densidad total de formas méas complejas es
determinada por medio del principio de Arquimedes, donde la diferencia en
peso en aire comparado con su peso suspendido en agua permite calcular el
volumen. La picnometria de gas usando helio, ya que dicho gas inerte y de
ndamero atomico muy bajo, es difundido por todo el espacio poroso,
permitiendo obtener el volumen del sélido. Dicho volumen se determina a partir
del descenso relativo de presion que experimenta el gas contenido en una
camara hermética, en la que ha sido introducida la muestra. El picnémetro es
un recipiente de volumen estable y calibrado que se llena con un fluido de
densidad conocida. Cuando se introduce la muestra cuya densidad, se quiere
conocer, se desplaza un cierto volumen de fluido el volumen de fluido
desplazado equivale al volumen de la muestra objeto de estudio. Conocida la
masa o el peso de la muestra con exactitud, es posible calcular su densidad o
su peso especifico independientemente de que la morfologia de la muestra
sea mas 0 menos regular o irregular, ya sea en polvo o en bloque [130, 131,
132].

2.7.6. Microscopia electronica de barrido (MEB) con microanalisis de
rayos X por el espectrémetro de dispersion de energias (EDX)

El microscopio electrénico de barrido (MEB ) por sus siglas en inglés (Scanning
Electron Microscopy, SEM), es uno de los instrumentos mas versatiles
disponibles para el examen y andlisis de la morfologia de la microestructura y
caracterizaciones de la composicion quimica de los materiales [133].Ernst
Ruska y Max Knoll de acuerdo con sus andlisis en abril de 1931, obtuvieron
un aparato con dos bobinas cortas, hoy se considera justificadamente como el
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primer microscopio electronico (ver Figura 2.14) lo cual fueron uno de los
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pioneros de dicho equipo [134].

oo s i { rcelin,
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Figura 2.14. Microscopio electrénico (9 de marzo de 1931).

El funcionamiento del MEB es como un circuito cerrado de television, donde
un rayo electrénico generado por un filamento de tungsteno ubicado en la parte
superior de la columna es excitado al momento de la observacion por una
corriente de alto voltaje. La columna se mantiene bajo un vacio aproximado de
10 Torr permitiendo que el haz de electrones se desplace libremente a travées
de una serie de lentes electromagnéticos, reduciendo continuamente el
diametro del haz incidente hasta un diametro de 5.0 nm o0 menos. Este haz de
electrones impacta sobre la superficie de la muestra con un patrén de rastreo
en lineas paralelas intimamente espaciadas causando una excitacion de
electrones secundarios sobre la muestra (ver Figura 2.15) [135, 136]. Se
requieren dos condiciones para analizar muestras en un MEB: que se
encuentren libres de humedad y sean conductivas. En estos microscopios las
muestras no conductoras en el caso de los ceramicos, bioldgicas, vidrios y
polimeros necesitan una cubierta metalica para lograr su observacion,

generalmente una cubierta de oro, o con carbono cuando se quiere realizar
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analisis quimico por EDS. Por otro lado, las muestras conductoras pueden ser

revisadas sin ningun tipo de cubierta [137].
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Figura 2.15. Microscopio electrénico barrido (MEB).

2.7.7. Espectroscopia infrarroja con ransformada de Fourier (FTIR) con
reflexion total atenuada (ATR)

La espectroscopia infrarroja es la técnica por el cual se estudia las
caracteristicas vibracionales de moléculas, originada por la interaccion entre
la radiacion electromagnética y el material de estudio, una de las grandes
ventajas de la espectroscopia de infrarrojos es que practicamente cualquier
muestra puede estudiarse en cualquier estado. Los liquidos, soluciones,
pastas, polvos, peliculas, fibras, gases y superficies pueden examinarse con
una eleccion acertada de la técnica de muestreo [138, 139]. La region infrarroja
se divide en tres regiones denominadas infrarrojo cercano (NIR), infrarrojo
medio (MIR) e infrarrojo lejano (FIR). El espectrémetro de IR con transformada
de Fourier permite la obtencion de espectros de forma rapida, precisa y con
relaciones Sefal/Ruido (S/N) elevadas. ElI ATR (Attenuated Total Reflection)
es una técnica de muestreo utilizada en el IR, la cual se produce cuando una
radiacion infrarroja entra en un cristal ATR transmisor y de alto indice de

refraccion. El cristal esta disefiado para permitir una reflexion interna total que
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crea una onda evanescente sobre la superficie del cristal. Esta onda se

extiende a la muestra que se mantiene en contacto intimo con el cristal,

registrandose el espectro de infrarrojo del analito. [140].

2.7.8. Absorcion de agua

La absorcion de agua en un material ceramico sinterizado es un parametro
utilizado para medir la porosidad y tiene como objetivo determinar la cantidad
de agua que absorbe la pieza ceramica en estado seco con relacion a la masa
saturada en agua en inmersion [141]. Para obtener la absorcién de agua se
han propuesto varias técnicas, como aplicacion de vacios, presion, ebullicion,
mantenimiento prolongado bajo agua. Las técnicas de aplicacién de vacios y
presion se necesitan de equipos especiales y los cuales no se ha generalizado
en las industrias de ceramicos. En el caso de las técnicas de ebullicién y
mantenimiento prolongado, no requieren aparatos especiales. Estas técnicas
son las mas utilizadas para determinar la absorcion en los ceramicos. Para la
técnica de mantenimiento prolongado se basa en sumergir las probetas en
agua por un periodo de 24 horas hasta que dos pesajes difieran en 0.1. La
saturacion por ebullicién resulta mas practico porque requiere menor tiempo,
ambas técnicas son tediosas por la duracion y las grandes cantidades de agua
que se necesita en el proceso de ebullicion. Para solucionar estos problemas,
se ha propuesto una técnica abreviada, el fundamento consiste en saturar de
agua el ladrillo que no requiere decantacion preliminar, por ebullicion de este
en una olla a presion, logrando una saturacion aceptable. Después de que la
temperatura de ebullicién haya disminuido se extraen los ladrillos y con una
tela se quita el exceso de agua e inmediatamente se hace el pesaje que

corresponde a la probeta saturada. [142].

2.7.9. Propiedades mecanicas
Las propiedades mecéanicas de los materiales cerdmicos son caracteristicas
que determinan el comportamiento de estos cuando se aplica una fuerza

externa sobre un material ceramico, durante un tiempo suficientemente

37



/ E > Instituto de C I I CA P
Investigacion en
Ciencias
Basicas y
Aplicadas

prolongado, éste puede reaccionar de forma diferente. Para valores pequefios

de la fuerza, el sélido responde elasticamente, recuperando su forma inicial en
cuanto cesa la fuerza aplicada. Si ésta aumenta, el material puede llegar a
adquirir una deformacién que no se recupera totalmente al cesar dicha fuerza
(comportamiento plastico). Cuando se supera un determinado valor umbral de
la fuerza aplicada, llega a producirse la rotura del sdlido [143]. Las principales
propiedades para los ceramicos (ladrillos) son: resistencia a la compresion y
resistencia a la flexion. La resistencia a la compresion del ladrillo, es la carga
unitaria aparente a la rotura, bajo un esfuerzo axial de compresion. Es una de
las pruebas mas importantes ya que la funcion del ladrillo es basicamente
soportar esfuerzos de compresion en la construccion [141]. La resistencia a la
flexion es una propiedad importante como criterio de durabilidad y para atender
el mecanismo de falla a los esfuerzos [144].
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Capitulo 3. Metodologia experimental

Egcuc;\p

3.1. Diagrama experimental

En la Figura 3.1, se muestra el procedimiento experimental realizado en la

presente investigacion.

Materias primas

Tratamientos
térmicos (atmosfera de
“aire y argon)

- Limite plastico

inicial

A 4 v
. T Molienda y
———LArcnlla |-—>| Arena I—-—‘ Vidrio |—t tamizado
Limites de Fraccion de L4
Atterberg arcilla ' Preparacién
" de mezclas
_| Caracterizacion

- Limite liquido v
-Limite de contraccion Contenido de
,| - Difraccién de Rayos X-(DRX) agua
- Fluorescencia de Rayos X (FRX) -20 ml
-40 ml
- 60 ml

Secado de las
muestras

v

Sinterizacién en
atmaosfera de aire

Sinterizacién en
atmoésfera de argén

Picnometria
de gas Helio

Caracterizacion ceramica

}

- Difraccién de Rayos X (DRX)

- Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)
- Fluorescencia de Rayos X (FRX)

- Espectroscopia de Infrarrojos (IR)

- Absorcién de agua

- Resistencia a la compresion y flexion

Figura 3.1. Diagrama del procedimiento experimental.

39



Instituto de C I I CAp
Invesﬂgucion en

Ciencias
Buslcos y I

3.2. Eleccion de la ubicacidon de las materias primas

Las materias primas estudiadas en el presente trabajo para la elaboracién de
ceramicas a partir de arcilla, se extrajo de los yacimientos de la localidad de
Changata. La arena se obtuvo del cauce del rio Balsas y sus afluentes de la
poblacién de Villa Nicolas Bravo y el vidrio (botellas) fueron recolectados en
tiraderos de residuos del mismo poblado (ver Figura 3.2a-b). Estas
localidades pertenecen al municipio de Ajuchitlan del Progreso del estado de

Guerrero, México.

Figura 3.2. a) Changata y b) Villa Nicolas Bravo.

3.3. Materias primas

Para la elaboracion de muestras de ceramicas (ladrillos), se usaron las
siguientes materias primas: arcilla, arena y vidrio (botellas de color blanco
transparente, verde y marron; haciendo una sola mezcla de vidrio de estas tres
tonalidades en proporciones iguales en porcentaje en peso), como se observa
en la Figura 3.3a-c.

T Y
% IS

Figura. 3.3. Materias primas a) Arcilla, b) Arena y c) Botellas de vidrio.

3.4. Técnicas de investigacion
Para esta investigacion de los componentes iniciales, mezclas y ceramica

utilizamos las siguientes técnicas:
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3.4.1. Difraccion de rayos X (DRX)

Las muestras de arcilla y arena se trituraron y homogeneizaron mediante un
mortero de agata, se tamizaron con una malla 200 (<75 micras), (ver Figura
3.4a-b), se midieron utilizando un portamuestras de aluminio (fracciones no

orientadas).

Figura 3.4. a) Mortero de agata, LANGEM-UNAM b) Tamiz de prueba estandar No. 200,
ASTM, LANGEM-UNAM.

Los difractogramas de las muestras iniciales de arcilla y arena en atmésfera
de aire, se obtuvieron en un difractémetro EMPYREAN equipado con filtro de
hierro, tubo de cobalto de foco fino y detector PIXcel3D (Figura 3.5a). La
medicidn se realiz6 en el intervalo angular 26 de 5° a 90° en escaneo por pasos
con un “step scan” de 0.003° (2 Theta) y un tiempo de integracién de 40s por
paso. La muestra inicial de vidrio y ceramicas en atmdsfera de aire y argon se
caracterizaron por difraccion de rayos X (DRX), en un difractbmetro marca
BRUKER D2-PHASER, operado a 30 kV y 10 mA, equipado con un detector
LYNXEYE (ACu-Ka1 = 1,54184 A) , filtro de niquel (Ni), apertura de 1 mm, rejilla
de 1 mm, barrido en el rango de 5° a 90° valor de 206 con un tamafo de pasos

de 0.02°, el tiempo total aproximadamente de 35 minutos (Figura 3.5b).
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Figura 3.5. Difractbmetros a) EMPYREAN LANGEM-UNAM vy b) Bruker D2-PHASER —
CIICAp-UAEM.

3.4.2. Fluorescencia de rayos X (EFR-X)

Las muestras iniciales de arcillas y ceramicas en atmdsfera de aire y argon se
trituraron y homogeneizaron mediante un mortero de porcelana, se tamizaron
con una malla 200 (<75 micras) y se pesaron 10 g por cada muestra. Se
analizaron en un espectrometro de fluorescencia por longitud de onda
dispersiva marca Bruker modelo S8 TIGER de 1 KW 50 Ma-50 kV, tubo de
rayos X de ventana frontal con anodo de Rh (ventana de berilio ultra delgada
75 pm), filtros de haz primario de 10 posiciones con cristales LiF200, PET, XS-
55 y GE-Curvo. Mediante una solucion semi-cuantitativa llamada QUANT
EXPRESS. Los métodos pre-calibrados usaron lineas y condiciones
configuradas para obtener la mayor cuantificacion para cada elemento. Un haz
de rayos X que se origina en el tubo, impacta en la muestra emitiendo
fluorescencia por rayos X. La radiacion procedente del cristal analizador es
detectada por uno de los dos detectores, detector de radiacién suave y el otro
por radiacion fuerte equipados con rendijas Soller (Figura 3.6a). La arena
inicial y el vidrio en atmdésfera de aire se analizaron en un espectrémetro
secuencial RIGAKU PRIMUS Il de WD-FRX equipado con tubo de Rh para ser

manejado hasta una potencia maxima de 4000 watts y manejando limites de
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deteccién de hasta 1 pg/g. Sistema de micro analisis con haz spot de 500 pm
de diametro (0.5 mm) (Figura 3.6b).

Figura 3.6. Espectrometros a) BRUKER modelo S8 TIGER, CIICAp b) RIGAKU PRIMUS Il de
WD-FRX, LANGEM-UNAM.

3.4.3. Fraccion de arcilla

La preparacion de las muestras se disgregd suavemente para evitar la
reduccion artificial del tamafio de grano de los componentes de la roca, luego
se tritur6 en pequefias laminas (=1 mm) usando un mortero de porcelana
(Figura 3.7a), posteriormente se dispers6 en agua desionizada. La fraccion de
tamano de arcilla (<2 um) se separé en agua destilada de acuerdo con la ley
de Stoke utilizando el método mas agresivo Moore y Reynolds [145] (Figura
3.7b).

Figura 3.7. a) Mortero de porcelana y b) Centrifugadora, LANGEM-UNAM.
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De las fracciones <2 um, se obtuvieron preparaciones orientadas secadas al

aire pipeteando algunas gotas de las suspensiones sobre un portaobjetos de
vidrio, que luego se secé a 30 ° C (Figura 3.8a) durante algunas horas [145].
La solvatacion de los portaobjetos con etilenglicol se logré exponiéndolos al
vapor de etilenglicol a 70 ° C durante 24 horas (Figura 3.8Db).

Figura 3.8. a) Portaobjeto de vidrio y b) LAmpara de secado.

Las mediciones se realizaron utilizando un difractometro EMPYREAN XRD
que funciona con un voltaje de aceleracion de 45 kV y una corriente de
filamento de 40 mA, usando radiacién CuKa, filtro de niquel y detector PIXcel
3D (ver figura 3.5a). Todas las muestras se midieron con un tamafo de paso
de 0,04 ° (2 theta) y 40 segundos de tiempo de paso de exploracion. La
muestra de arcilla se examiné mediante DRX en la forma secada al aire (AD),
saturada con etilenglicol (EG) y después de calentar (550 °C). Las
preparaciones se midieron en un rango de angulo de 26 de 2-70 ° (secado al

aire) y 2-30 ° (glicolado y calentado) a una velocidad de 1 ° (2 theta)/min.

La presencia de esmectita en las muestras se confirmd por un reflejo muy
fuerte (001) de aproximadamente 6° 26, en la condicion de secado al aire que
cambié aproximadamente 5.2° 26 en la muestra tratada con etilenglicol y

colapsé a 10 A por calentamiento.
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3.4.4. Limites de consistencia o de Atterberg

Para medir la plasticidad de la arcilla se utilizo la técnica de limites de
consistencia o de Atterberg, la muestra se disgregd en una capsula de
porcelana y se tamiz6 con la malla No. 40 (425 um) (ver Figura 3.9a-b) se
utilizé para el analisis la porcion que pas6 dicho tamiz hasta conseguir 300 g,
descartando la fraccion retenida. Se mezclo la muestra con agua, amasando
la misma hasta obtener una pasta fluida, el agua utilizada fue destilada,
posteriormente se dejé en una camara hiumeda durante 24 horas para que se
homogeneizara, cumpliendo con las exigencias de tiempo de maceracion.

Figura 3.9. a) Disgregacion de la muestra y b) Tamiz No. 40.

3.4.4.1. Limite liquido

Para determinar el limite liquido se tomé una porcion del material preparado,
en el momento de la prueba se amasé nuevamente la muestra para
homogeneizar su consistencia, se colocé una porcién de 70 g en la copa de
Casagrande equilibrada (Figura 3.10a) moldeandola con una espatula se
formd dentro de la copa una capa de material con superficie de 1 cm en su
punto de mayor espesor. Inclinando el ranurador de manera perpendicular a
la superficie interior de la copa se realiz6 una ranura en el centro de la muestra
(ver Figura 3.10b). Se accioné el dispositivo a razén de 2 golpes por segundo

y se contaron los 25 golpes para que cierre la ranura en una longitud de 1.2
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cm. Se retir6 el material de la copa y se mezcl6 hasta obtener 6

determinaciones diferentes del numero de 25 golpes. Para los 3 valores
menores a 25 golpes se aumentd el contenido de agua, para los 3 analisis

mayores a 25 golpes se disminuyd el contenido de agua.

Figura 3.10. a) Copa de Casagrande equilibrada b) Ranura.

En cada una de las determinaciones en la parte cerca de la ranura se tomo la
muestra y se peso, después se coloco en el horno a una temperatura de 110

°C durante 24 horas, posteriormente se realizé el pesaje.
3.4.4.2. Limite plastico

De la muestra utilizada para el limite liquido se tom6 un centimetro cubico, se
molded manualmente para que pierda agua y se manipuld sobre la palma de
la mano, el cilindro se hizo girar con los dedos de la mano sobre la placa de
vidrio hasta un diametro de 3+2 mm y 10 cm de largo (ver Figura 3.11a), la
velocidad de giro fue de 60 ciclos por minuto, entendiéndose por "ciclo" un
movimiento de la mano hacia adelante y hacia atras, hasta volver a la posiciéon
de inicio. El cilindro se agrieté en segmentos de aproximadamente de 1 cm de
largo, las porciones se colocaron en vidrios de reloj se pesaron en la balanza
y se registr6 como muestra hUmeda posteriormente, se colocaron las muestras
en capsulas de aluminio (Figura 3.11b) y se introdujeron en el horno a una

temperatura de 110 °C durante 24 horas, después se pesaron las muestras.
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Figura 3.11 a) Cilindros de muestra y b) Cépsulas de aluminio.
3.4.4.3. Limite de contraccion

Para la contraccion lineal se prepararon los moldes rectangulares de acero de
20 mm x 20 mm x 100 mm (ver Figura 3.12a) previamente engrasados, se
llenaron los moldes con la muestra en tres capas colocandolo con la espatula
se golpedé contra una superficie dura hasta lograr la expulsion del aire
contenido en el material colocado. Después se secaron al horno a una
temperatura de 110 °C durante 24 horas, logrado lo anterior se dejo enfriar y
se retiraron las barras de los moldes (ver Figura 3.12b) se midieron con un

vernier la longitud del subproducto.

Figura 3.12. a) Moldes rectangulares y b) Muestras.
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3.4.5. Proceso de tratamiento térmico de los materiales iniciales

En esta investigacion, para los tratamientos térmicos de las materias primas:
arcilla, arena y vidrio, se utilizé el horno de laboratorio de alta temperatura o
mufla. Los equipos empleados son: una mufla de mesa marca THERMO
SCIENTIFIC THERMOLYNE (Figura 3.13a) con un rango maximo de
temperatura de 100 °C a 1200 °C, con controladores de temperatura en el
panel, medidas internas 10.1 x 22.8 x 9.5 cm y una mufla marca FELISA FE-
340 con control programable y temperatura maxima de 1100 °C, sensor
termopar tipo “K” con sensibilidad de +/- 2 °C a 1000 °C. Dimensiones
interiores de 12 x 19 x 11 cm (Figura 3.13b). Se pes6 10 gramos de cada una
de las muestras y se coloco en un crisol de 60 ml, después se introdujeron en
las muflas con una temperatura de 100°C hasta 1000°C durante un tiempo de

30 minutos, posteriormente se retiraron de los hornos.

Figura 3.13. a) Mufla marca THERMO SCIENTIFIC THERMOLYNE y b) Horno marca FELISA
FE-340.

3.4.6. Molienda y proceso de tamizado

Como regla general, el vidrio de desecho esta presente en forma de piezas
grandes, debe ser triturado (polvo) para adicionarlo en la arcilla, las botellas
con las tres tonalidades (blanco transparente, verde y marrén) se lavarony se
secaron para su uso. La arena también aparece en forma de particulas

grandes y requiere molienda.
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Al determinar el modo de molienda de los componentes, se deben tomar las

siguientes consideraciones: las mezclas deben estar bien homogeneizadas al
preparar los moldes y el régimen de molienda debe ser de ahorro de energia
(econémico). Sobre la base de estas consideraciones, los siguientes
regimenes de molienda: a) 100 rpm, 200 rpm y 300 rpm durante 4 minutos y
b) 1 min, 4 min y 10 min con 300 rpm. Los desechos de vidrio y la arena fueron
triturados en el molino de bolas Retsch modelo PM 400/2 que opera a 220
volts/60Hhz (Figura 3.14a). La velocidad de molienda utilizada en esta

investigacion fue de 300 rpm durante un tiempo de 4 min.

Figura 3.14. Equipo de molienda a) Molino de bolas, marca Retsch PM 400/2 b) Tamices
marca Monti-inox.

Los polvos de arena y vidrio obtenidos después del proceso de molienda se
tamizaron con diferentes nimeros de mallas 10 mesh (2.00 mm), 12 mesh
(2.70 mm), 30 mesh (600 um), 60 mesh (250 um), 100 mesh (150 um), 120
mesh (125 pm), 165 mesh (88 pm), 200 mesh (75 um) y 400 mesh (38 um) de
prueba estandar para obtener polvos con diversos tamafios de particulas, el
conjunto de tamices utilizados fue de la marca Monti-inox (Figura 3.14b)
durante un tiempo de cribado de 30 minutos. El tamafio de particula con el que

se prepararon todas las muestras fue de 120 mesh (125 pm).
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Cuando se agregaron 20 ml de agua a la mezcla, es imposible preparar un
subproducto (ver Figura 3.15a). Pero es posiblemente obtener subproductos
cuando se afadieron 40 ml de agua a las mezclas (ver Figura 3.15b). Cuando
se adicionaron 60 ml de agua a la mezcla se observo deformaciones en las
muestras. En todos los especimenes aparece un menisco céncavo por la
friccion en las paredes esto se debe a la unién de particulas de menor a mayor
tamano, aparecen grietas y poros. De la mezcla binaria con un contenido de
arcilla 50% + vidrio 50% en peso,una cantidad considerable de suspension
(ver Figura 3.15c). Para este trabajo, el contenido de agua utilizada fue de 40

ml para la preparacion de mezclas.

Contenido de agua, ml/100g

20 ml

a

arcilla arcilla+arena arcilla+vidrio arcilla+arena+vidrio

40%+30%  25%+25% 15%+25%
+30% +50% +60%

b 100% 90%+10%  80%+20% 70%+30% 60%+40% 50%+50% | 90%+10% 80%+20% 70%+30% 60%+40% 50%+50%

Figura 3.15. Contenido de agua, ml/100g a) 20 ml b) 40 ml ¢) 60 ml.
3.4.8. Preparacion de ceramicos sinterizados en atmosfera de aire
La elaboracion de ceramicos se realizo por el método de polvos (proceso de

molienda) con un tamafio de particulas de 120 mesh (125 um) (ver Figura

3.16a-b). Se prepararon muestras binarias y ternarias con diferentes
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contenidos de porcentajes de polvo (arcilla amarilla, arena negra y vidrio) (ver
Tabla 3.1).

e
€y
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€

Figura 3.16. Proceso de preparacion de ceramicos en una atmésfera de aire.

El pesaje de los polvos de cada una de las materias primas se realiz6 en la
balanza granataria DENVER INSTRUMENT, APX-200 (Figura 3.16c). Las
mezclas se colocaron en un recipiente de plastico sin humedad donde se
prepararon hasta obtener una mezcla homogénea. Posteriormente se adicion6
40 ml de agua por cada 100 g de mezcla (Figura 3.16 d-f). Los componentes
se homogeneizaron hasta alcanzar una consistencia de masa para formar los
subproductos, las dimensiones de los moldes de madera fueron de 80 x 20 x
15 mm (Figura 3.169), los subproductos fueron secados a una temperatura
ambiente y a la sombra durante 8 dias (ver Figura 3.16h), después se

dimensionaron con un vernier digital marca Truper (Figura 3.16i), los
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especimenes se pesaron con una balanza granataria (ver Figura 3.16j) y se

sinterizaron a una temperatura de sinterizacion de 800 °C durante 8 horas, se
utilizaron las muflas marca THERMO SCIENTIFIC THERMOLYNE (Figura
3.16k), FELIZA y CARBOLITE CWF1300, los ceramicos se dimensionaron con
un vernier estandar (ver Figura 3.16l-m), las muestras se pesaron en una

balanza granataria marca OHAUS (ver Figura 3.16n).

Tabla 3.1. Se llustra los porcentajes de cada una de las muestras en una

atmosfera de aire.

No. de Composicion, % en peso Tamario de
Mezcla Arcilla Arena Vidrio particula
1 100 0 0
2 90 10 0
3 80 20 0
4 70 30 0
5 60 40 0
6 50 50 0
7 20 0 10 120 Mesh
8 80 0 20 (125 pm)
9 70 0 30
10 60 0 40
11 50 0 50
12 40 30 30
13 25 25 50
14 15 25 60

3.4.9. Preparacion de cerdmicos sinterizados en una atmésfera de argon

Para la fabricacidén de los ceramicos se usaron las composiciones de la Tabla
3.2. El proceso de elaboracion de los ceramicos se realizd siguiendo el
procedimiento de las muestras en atmésfera de aire (ver Figura 3.16a-j), una
vez secadas las muestras fueron introducidas en viales de acero (ver Figura
3.17a) posteriormente se introdujeron en la camara de vacios (Figura 3.17b),
después se agreg6 gas argon durante 30 segundos a una presion de 80
kg/cm?, luego se cerré herméticamente el vial dentro de la cAmara para ser

retirado, seguidamente se colocaron en el horno eléctrico CARBOLITE
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CWF1300 y se llevd el proceso de sinterizacion de las muestras. La

temperatura se elevo desde la temperatura ambiente hasta 800 °C a una
velocidad de 14.1 °C/min, luego se apagé la mufla y se enfri6 a temperatura
ambiente. Las muestras se dimensionaron con un vernier digital marca Truper,

se pesaron en una balanza granataria marca OHAUS (ver Figura 3.17c-d).

Tabla 3.2. Se llustra los porcentajes de cada una de las muestras en una
atmosfera de argon.

No. de Composicion, % en peso Tamario de
mezcla Arcilla Arena Vidrio particula

1 100 - -

2 90 10 -

3 80 20 -

4 70 30 -

5 60 40 -

6 50 50 -

7 40 60 -

8 30 70 -

9 20 80 -

10 10 90 -

11 90 - 10 120 Mesh
12 80 - 20 (125 pm)
13 70 - 30

14 60 - 40

15 50 - 50

16 40 - 60

17 30 - 70

18 20 - 80

19 10 - 90

20 40 30 30

21 25 25 50

22 15 25 60

Figura 3.17. Proceso de preparacion de ceramicos en una atmosfera de argon.
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3.4.10. Principio de Arquimedes y picnometria de gas helio

La obtencion de la masa se realizo por gravimetria, se pesoé la muestra en una
balanza con resolucién de 0.01 g, la muestra se colocé en una estufa a una
temperatura de 105°C. Después del secado en la estufa, se introdujo la
muestra en un desecador a temperatura ambiente y se peso, hasta obtener un
pesaje constante, este peso es la masa del material seco. Posteriormente se
colocaron las muestras en el desecador de vacio y se agregd agua
desionizada hasta la mitad del prisma, después se cubrio los especimenes con
agua, se establecid la presion atmosférica negativa (succion) a 0.5 kg/cm?
durante una hora, se aumenté la presion hasta 2.0 kg/cm?y se dejé reposar
durante 24 horas (Figura 3.18a-b).

Figura 3.18. a) Desecador de vacio b) Muestras ceramicas sumergidas en agua.

Inmediatamente se retir6 la muestra del desecador de vacio y se colocé con
mucho cuidado en la balanza hidrostatica (ver figura 3.19a) y se pesaron. Este
peso corresponde al valor hidrostatico de la masa de roca. Posteriormente se
seco la muestra con tela ligeramente himeda seguidamente se anoto la masa
saturada de las probetas. Una vez terminada la densidad aparente y la
porosidad abierta se trituraron con un mortero y pistilo, se tamiz6 con la malla
No. 120 (125 um). Después se paso a través del tamiz malla No.60 (250 um),

se tom6 80 g de cada muestra y se colocaron en capsulas de porcelana
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durante 24 horas en la estufa a 105° C, se dejaron enfriar a temperatura

ambiente, se pesaron 50 g del material en una balanza de 0.001 g de
aproximacién se colocaron con mucho cuidado en el portamuestra del equipo

AccPyc Il 1340 (ver figura 3.19b), se sell6 herméticamente.

Figura 3.19. a) Balanza hidrostética b) Picnometro de gas.

Para determinar las propiedades de la ceramica, la densidad aparente (pn, g/
cm?) se calculé mediante la formula: po = [MR/(Ms-MH)] *pagua, donde MR es
la masa de roca (g), MH es la masa de roca Whidrostatica (J), Y Pagua €S la densidad
del agua (g/cm?®). Se calculd la porosidad abierta (agua) con la formula: @o =
[(Ms-MR)/(Ms-MH)] 100%, donde Ms es la masa de roca saturada (g), Mr es la
masa de roca (g), y Mu es la roca hidrostatica en masa (g). La porosidad total
se calcul6 mediante la formula: @t = ((pp-pv)/pp) 100%, donde Dt es la
porosidad total (%), pv es la densidad aparente (g/cm3), y pp es la densidad

real de picnometria de gases (g/cm?®) [146].
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3.4.11. Microscopia electrénica de barrido (MEB) con microanalisis de

rayos X por el espectrémetro de dispersion de energias (EDS).

Las muestras ceramicas producto de la sinterizacion en una atmaosfera de aire
y argon, se prepararon de 5 mm x 5 mm x 1 mm para su analisis, fueron lijadas
hasta obtener una superficie plana (Figura 3.20a). Debido que las muestras
cerdmicas son aislantes se recubri6 con una pelicula de oro, mediante
evaporacion y deposicion en vacio. Todos los especimenes fueron tratados
con el evaporador de oro (Au) BIO RAD SC500 SPUTTER COATER (ver
Figura 3.20b-c) y el evaporador de oro-paladio (Au-Pd) POLARON SC7620
SPUTTER COATER.

Figura 3.20 a) Preparacién de muestras b) Evaporador de oro (Au) BIO RAD SC500

SPUTTER COATER c) Muestras ceramicas recubiertas con oro-paladio.

En esta prueba se utilizaron los equipos: la unidad ZEISS LEO 1450VP SEM,
la fuente de electrones es generada por un filamento de Tungsteno (W), con
un voltaje de aceleracién de 200 V a 30 KV, con presion variable de 1 Pa a
400 Pa, y conectada una unidad Oxford Instruments modelo 7366 para
microanalisis de rayos X por EDS (ver Figura 3.21a) y la unidad Schottky FE-
SEM, modelo SU5000 marca HITACHI, la fuente de electrones es un emisor
Schottky de ZrO2/W, con un voltaje de aceleracion de 0.5-30 kV a presion
variable de 10 a 300 Pa y con microanalisis EDS por la unidad Flash 6/60
Bruker (Figura 3.21b).
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Figura 3.21 a) Unidad ZEISS LEO 1450VP b) Unidad Schottky FE-SEM, modelo SU5000
marca HITACHI.

3.4.12. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) con

reflexion total atenuada (ATR)

Los espectros IR se obtuvieron utilizando un espectrémetro FTIR modelo
Frontier (Figura 3.22a), nimero de serie del instrumento 101804 a una
resolucion de 4 cm™, se utilizé en el modo de reflexion en el rango espectral
de 650-4000 cm* (15.38 -2.5 ym), fuente de IR medio (MIR), combinacién de
cristal de diamante de seleniuro de Zinc (Zn/Se). Las muestras se prepararon
en polvos y se colocaron cada una en la platina de diamante se ajusto con la

palanca-pinza (ver Figura 3.22b).

Figura 3.22 a) Equipo Frontier b) Muestra colocadas en la platina de diamante.
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3.4.13. Prueba de absorcion de agua

Las muestras ceramicas de diferentes composiciones en porcentaje en peso
sinterizadas en atmaosfera de aire y argon (ver Figura 3.23) se fragmentaron y
se tomaron una cierta cantidad de fragmentos de cada una de las muestras,
donde fueron pesados antes de la inmersion en agua, tomando su peso inicial.
Posteriormente, las piezas se colocaron en un matraz Erlenmeyer con un
volumen de agua de 150 ml a una temperatura ambiente hasta alcanzar la
temperatura de 100 °C durante 30 minutos, después se extrajeron del
recipiente con aguay se pesaron. Se determiné su peso final, para este ensayo
se utilizé la parrilla CIMAREC marca THERMO SCIENTIFIC.

Figura 3.23. Arreglo para el ensayo de peso final, utilizando una parrilla CIMAREC.

La absorcién de agua se determind mediante la formula: W,% = [(P1-Po)/Pq].
100, donde Po es el peso inicial de una muestra y P1 es el peso de la muestra

después de la absorcion de agua [147].
3.4.14. Resistencia ala compresion y flexién

Los ensayos de resistencia a la compresion y flexion se realizaron a las
muestras ceramicas con diferente contenido de porcentajes en mezclas en
peso, se llevaron a cabo en el equipo Load Frame de 250 kN, modelo 312.31,

serial 1088. La prueba de resistencia a la compresién, consistié en llevar la
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pieza ceramica a la falla para determinar el esfuerzo maximo, la carga se aplicé

con una velocidad de carga de 1 ton/min (ver Figura 3.24a). En el estudio de
la resistencia a la flexion el ladrillo fue sometido a una carga puntual con una
velocidad de 0.5 ton/min en el centro de la pieza, registrando la falla de rotura
(Figura 3.24b), estas pruebas se efectuaron considerando las normas
estandar (NMX-C-404-ONNCCE, ASTM C773, ASTM C1161) [148, 149, 150].

Figura 3.24 a) Resistencia a la compresion b) Resistencia a la flexion.

La resistencia a la compresion se calculd mediante la férmula: C = W/A (kg/
cm?), donde C es la resistencia a la compresién, W es la carga maxima (kg)
indicado por la maquina de prueba y A es el promedio de las areas brutas de
las superficies de apoyo superior e inferior de la muestra (cm?).La resistencia
a la flexiéon se calculé mediante la férmula: Riiex = 3FL/2bd? (kg/cm?), donde F
es la carga maxima (kg) indicada por la maquina de prueba, L es la longitud
de la seccion de soporte (cm), b y d son el ancho y el grosor de la muestra
(cm) [150].
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4.1. Disefio de velocidad y tiempo de molienda
4.1.1. Molienda de las materias primas

Los resultados obtenidos en el proceso de molienda de la arena (ver Figuras
4.1y 4.2), en la Figura 4.1a-c, se observo que, al aumentar la velocidad de
molienda de arena aumenta la cantidad de particulas mas pequefas, pero el
contenido del tamafio grande de particulas disminuye. A una velocidad de
molienda de 300 rpm, la cantidad de polvo con un tamafio de particula de 100
mesh (150 um), aumenta significativamente y con el tamafio de particula 120
mesh (125 um) la cantidad de polvo es menor en comparacion con lo anterior
(Figura 4.1d).

[l 10 mesh (2 mm)
: b ¢ B 12 mesh (1.7 mm)
Il 30 mesh (600 pm)
100 0 100
Il 60 mesh (250 pm)
10 w m [l 100 mesh (150 pm)
@ c S B 120 mesh (125 pm)
2. Q. 5. B 165 mesh (88 um)
& $ g Il 200 mesh (75 pm)
o 0 o M 400 mesh (38 pm)
001 0.01 o
100 200 300
v (rpm) v (rpm) v (rpm)
100 d
= [ 100 mesh (150 pm)
o
o I 120 mesh (125 pm)
% 40
o
' AR
100 200 300
v (rpm)

Figura 4.1. Distribucion de peso de particulas de arena con diferentes tamafios (a-d) depende
de la velocidad de molienda. Tiempo de molienda t = 4 min.

En la Figura 4.2a-c, se puede observar que, al aumentar el tiempo de
molienda de la arena, aumenta la cantidad de particulas mas pequeiias, pero
el contenido del tamafio grande de particulas disminuye. En tiempos de 1 min,

4 min y 10 min de molienda a una velocidad de 300 rpm, la cantidad de polvo
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polvo con un tamafo de particula 120 mesh (125 um) la cantidad es menor

con relacion a lo anterior (Figura 4.2 d).

Il 10 mesh (2 mm)
a b ¢ B 12 mesh (1.7 mm)
30 mesh (600 pm)
60 mesh (250 pm)
100 mesh (150 ym)
120 mesh (125 pym)
165 mesh (88 pm)
200 mesh (75 pm)
400 mesh (38 pm)

Peso (g)

t (min) t (min) t (min)

B 100 mesh (150 pm)
B 120 mesh (125 pm)

Peso (g)

1 4 10
t{min)

Figura 4.2. Distribucion de peso de particulas de arena con diferentes tamafios (a-d) depende

del tiempo de molienda. Velocidad de molienda v = 300 rpm.

Para clasificar el tamafio de particula, los polvos obtenidos de la molienda se
tamizaron. De la clasificacion de las particulas se eligi6 el de 120 mesh (125
pum) para el proceso de elaboracion de la mezcla en la fabricacion de ladrillos.
Durante la molienda del vidrio se obtuvo resultados similares con la arena (ver
Figura 4.3y 4.4). Donde la velocidad y tiempo (en el proceso de molienda del
vidrio) fueron de 300 rpm y 4 minutos. En este régimen de molienda podemos
obtener mayor cantidad de polvo con un tamafio de particulas (125 pm -150
pum). En el estudio del proceso de molienda de arena y vidrio, mostro que es
mas preferible usar el tamafio de particulas de 125 pym y 150 um para la

preparacion de las mezclas para la produccion de ceramica.
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Figura 4.3. Distribucidn de peso de particulas de vidrio con diferentes tamafos (a-d) depende

de la velocidad de molienda. Tiempo de molienda t = 4 min.
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Figura 4.4. Distribucion de peso de particulas de vidrio con diferentes tamafos (a-d) depende

del tiempo de molienda. Velocidad de molienda v = 300 rpm.

Los resultados obtenidos indican que, bajo estos regimenes, se obtiene el

mayor nimero de particulas con un tamafio de malla 100 mesh (150 um). Esto

corresponde al modo de ahorro de energia. Sin embargo, dado que hay poco

mineral de arcilla en la materia prima utilizada, y mas cuarzo, se deben usar

aditivos con un tamafo de particula mas pequeiio de 125 pum para

proporcionar una mezcla mas homogénea. Por lo tanto, para la preparacion

de mezclas, se eligié un régimen que garantice la produccién de polvos con

un tamafio de particula de vidrio y arena de 125 pum.
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4.2. Produccion de ladrillos en una atmoésfera de aire
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4.2.1. Caracterizacion de los materiales iniciales
4.2.1.1. Difraccion de rayos X (DRX)

En el andlisis obtenido mediante la técnica de difraccion de rayos X (DRX) de
las muestras iniciales, se observé que la composicion de las principales fases
cristalinas de la arcilla utilizadas es: plagioclasas y cuarzo. La arcilla, en si es
una mezcla de caolinita y montmorillonita (Tabla 4.1). El contenido de los
filosilicatos no excedié a 33% entre ellos, pero una cantidad insignificante de
mica esta presente. En la arena utilizada, las fases cristalinas son: cuarzo y
las plagioclasas, que constituyen la mayor parte del material. Sin embargo, los
filosilicatos también estan presentes en la arcilla (ver Tabla 4.1y Figura 4.5a,
b). Las muestras de arcilla y arena analizadas para esta investigacion no
difieren significativamente entre si. Esta composicion mineraldgica de los
componentes corresponde a las primeras etapas de fracturas de rocas

volcéanicas [151].

Enla Figura 4.5c, se muestra el patron de difraccién del vidrio lo cual presenta

un halo debido a su estructura amorfa.

Tabla 4.1. Composicion mineraldgica de los componentes utilizados.

Tipo de material Composicion de fases Contenido, % en peso
Arcilla amarilla plagioclasas:
de NaAlSizOs a CaAl2Si2Os 22
cuarzo (SiO») 45
filosilicatos:
mica (d =10A) 14
caolinita (d = 7A) 11
montmorillonita (d = 14A) 8
Arena negra plagioclasas:
de NaAlSizOs al CaAl2Si20s 38
cuarzo (SiO2) 35
filosilicatos:
mica (d =10A) 8
caolinita (d = 7A) 5
montmorillonita (d = 14A) 10
hematita (Fe203) 2

Nota: para el andlisis se utilizé la fraccion de arcilla <2 mm.
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Figura 4.5. Patrones de difraccion de rayos X de los materiales iniciales.

4.2.1.2. Fluorescencia de rayos X (EFR-X)

Los resultados obtenidos de la técnica de fluorescencia de rayos X de las
muestras iniciales y ceramica, demostré que, en la composicién quimica de

las muestras, el contenido que mayor predomina es el SiOz (ver Tabla 4.2).

Tabla 4.2. Composicion quimica de los componentes utilizados.

Componentes Contenido, % en peso

SiOz Fe203 AI203 Kzo CaO Nazo Ti02 PzOs MgO MnO >
Arcilla 9730 1.13 0.81 034 016 - 013 005 004 001 0.13
Arena 96.70 0.83 1.29 045 026 014 0.13 0.03 0.15 - 0.02
Vidrio 7203 - 1.989 1.0 7.00 139 - - 4005 - 0.076
Ceramica
100c 97 1.09 1.05 037 021 002 013 005 005 001 0.02
90c+10s 96.90 1.08 1.09 040 021 002 013 005 005 001 0.03
50c+50s 97.20 0.94 0.91 038 024 003 012 007 007 001 0.02
90c+10g 97.10 097 0.99 033 032 003 013 005 005 001 0.02
50c+50g 9750 0.57 0.060 022 078 012 0.08 0.06 0.03 0.0075 0.023

40c+30c+30g 9740 0.69 0.75 031 057 0.08 0.10 007 0.04 0.0079  0.022
25c+25s+509 97.60 0.48 0.50 023 085 012 0.07 006 0.03 0.0064 0.014
15¢+25s+60g 97.70 0.37 0.36 021 109 0.14 0.06 004 0.03 0.0054 0.025

Nota: (c) denota arcilla; (s) denota arena; (g) denota vidrio.

4.2.1.3. Indice de plasticidad

La evaluacion realizada de la plasticidad de la arcilla mostr6 que tiene un
coeficiente bajo IP = 12.65. Este tipo de arcilla se clasifica como marga
pesada, cuya plasticidad varia de 12 a 17, y la fraccion de arcillosa consiste

principalmente en hidrémicas, montmorillonita, caolinita y formaciones
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poliminerales. La produccion de ladrillos de alta calidad a partir de este tipo de
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arcillas a baja temperatura de sinterizacion presenta dificultades.
4.2.1.4. Tratamiento térmico de las muestras iniciales

Durante el tratamiento de térmico de muestras iniciales de arcilla, arenay vidrio
en una atmésfera de aire a medida que aumenta la temperatura, se observo
cambios de color (ver Figura 4.6).

La arcilla en el rango T« = 100-500 °C que tiene un color café claro no muestra
cambios de color, pero a una Ty = 600-1000 °C, presenta cambios de color
café claro a naranja.

La arena cambi6 de color negro a gris a una Tt = 100-300 °C. En el rango de
T = 400-600 °C cambi6 a color gris obscuro. La arena a una Ty = 700-900 °C
cambio a color café obscuro. Pero en el rango de Ty = 1000 °C cambi6 a color
naranja.

El polvo de vidrio durante el tratamiento térmico al aumentar la temperatura,
inicia la fusion en el rango de T«= 700-1000 °C. En la T¢= 700 °C es funcional

porque reduce la temperatura.

Temperatura

Tipo de mineral Inicial  100°C  200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C 800°C 900°C 1000°C

Arcilla

Arena

Vidrio

Figura 4.6. Tratamiento de la temperatura de los materiales iniciales en una atmoésfera de aire.
Tir= 30 min.
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4.2.2. Caracteristicas de la preparacion de moldeo
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La presencia de una cantidad insignificante de montmorillonita, responsable
de impartir plasticidad a la arcilla después de la adicién de agua (ver Tablas
4.1y 4.3), facilita el uso del método de moldeado plastico en la elaboracion de

los subproductos, después de la adicién de arena.

Como se puede ver en la Tabla 4.3, la mica y la caolinita no poseen tales
propiedades.

Tabla 4.3. Capacidad de hinchamiento de los componentes arcillosos.

d, A
Componente de inicial después después Observacion
fase etilenglicol Ty=550°C
Montmorillonita 14.7 17 10 Expansiva
Mica 9.96 10 9.9 No expansiva
Caolinita 7.1 7.1 X No expansiva

Nota: El método de etilenglicol de procesamiento de arcilla proporciona la obtencién de un

patrén de difraccién fiable de arcilla, a partir de pequefios angulos de grabacién [145].

Para diferentes mezclas, se requieren ciertas cantidades de agua por esta
razon, en la preparacion de composiciones binarias y ternarias (arcilla, arena
y vidrio), debe tenerse en cuenta la cantidad total de montmorillonita presente
en las mezclas. La importante influencia del aditivo de bentonita
(montmorillonita) en la sinterizacion de la porcelana se observé en la referencia
de esta investigacion [152]. Se establecié que el moldeo plastico de la mezcla
investigada es posible cuando se agregaron 40 ml de agua por cada 100 g de
arcilla o una mezcla de componentes (ver Figura 4.7). Se debe tener en cuenta
gue es posible formar subproductos a partir de la masa resultante por
moldeado plastico en moldes de madera y por extrusion. En un contenido de

agua (20 ml), no se puede lograr una plasticidad apropiada de las mezclas.
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Sin embargo, después de una mezcla completa, es posible obtener piezas de
calidad satisfactoria de la masa dada por extrusion. Para un contenido de agua
mayor (60 ml), el material se separa en capas, y una parte del material se retira

del molde en la forma de suspension que contiene particulas muy dispersas.

%CIICAp
|

En este caso, los subproductos se reducen en arcilla.

introduccion de agua

mE:)a;:*:gi?’m Contenido de agua, ml / 100g
20 ml 40 ml 60 ml
Etapa |

Etapa 11
introduccion de la
suspension en moldes

de madera

Es imposible realizar ¢l mold

plastico, pero esta disponible por

el método de extrusion

moldeo plistico

también es posible por el
método de extrusion

moldeo plistico

Es imposible realizarlo por
el método de extrusion

Etapa TIT
después de 1 dia de secado
al aire

Etapa IV
Piezas en bruto extraidos de los
molde de madera después de 8
dias de secado al aire.

moldeo plastico

moldeo plastico

la suspension que fluye del
molde de madera

Etapa TV
piczas cn bruto extraidos
de los moldes de madera
después de 8 dias de secado
al aire

pieza en bruto obtenida por
el método de extrusion

moldeo plastico

moldeo plastico

Figura 4.7. Diferentes etapas de preparacion de los subproductos.

Como se puede ver en la Figura 4.8, columnas 1, durante la etapa de secado

de los subproductos durante 8 dias, la mezcla en la que se agregaron grandes

cantidades

de arena vy vidrio
(Figura 4.8a, b, columnas 1) [153].

tuvo la menor

contraccion
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Figura 4.8. Cambio en la contraccion de los subproductos (X1), (1), las contracciones en la
sinterizacion de muestras ceramicas (Z2), (2) y la contraccion total de las muestras (Z), (3)
obtenidas de diferentes mezclas. Para la contraccion libre (Z1), el tiempo de secado de los
subproductos es de 8 dias. Por contraccion en el régimen de sinterizacion (Z2), Tsint. = 800 C,

tsin. = 8 h. La contraccion total es ¥ = 21 + 2. El error de medicidn para la contraccion lineal
(Z) es £ 0.57%.

En las mezclas ternarias, se observaron cambios similares: cuando menor es
el contenido de arcilla, mayor es el contenido de componentes no plasticos

(arenay vidrio), menor es la contraccion de los subproductos (ver Figura 4.8c,
columnas 1).

4.2.3. Caracterizacion de muestras ceramicas
4.2.3.1. Difracciéon de rayos X (DRX)

Los resultados obtenidos de las investigaciones de DRX muestran que,
independientemente de la composicién de las mezclas iniciales, las principales
fases cristalinas en muestras ceramicas son el cuarzo y los feldespatos
(Figura 4.9a-d) que estan presentes en los materiales iniciales.
Dependiendo de la proporcion de los componentes en las mezclas iniciales,
su contenido en la cerdmica cambia. Por ejemplo, para una
mezcla de arcilla y arena (Figura 4.9¢), el contenido de estas fases aumenta
inicialmente hasta Carila > 70%, Yy luego, en Carila < 70%, el contenido de
cuarzo disminuye, mientras que el contenido de feldespato aumenta. Este
caracter de cambio en el contenido de estas fases se explica por la cercania

de las composiciones de fase de la arcilla y arena utilizadas, es decir, el
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contenido total de cuarzo y feldespato. Con un aumento en la fraccion de arena

en las mezclas, el contenido de cuarzo total inicialmente aumenta y luego
disminuye, mientras que, para los feldespatos, se observa un aumento gradual
en su contenido (ver Tabla 4.1). En la cerdmica obtenida de la mezcla de arcilla
y vidrio (Figura 4.9f), los cambios de fase observados indican el desarrollo de
los procesos de interaccidn entre los componentes acompafiados de la
formacion de una cantidad adicional de feldespatos y la fase de vidrio. Se
produce la liberacién parcial de silice de la fusion durante su enfriamiento, v,
por lo tanto, se produce la composicion del recién formado cambio de vidrio
[154]. Tenga en cuenta que la presencia de vidrio en los productos de
sinterizacién se registra en forma de halo en los patrones DRX. En la ceramica
obtenida a partir de las mezclas ternarias (ver Figura 4.99), la composicion de
las principales fases cristalinas de las muestras es: cuarzo, feldespato y la fase

de vidrio (ceramica obtenida de la mezcla de arcilla y vidrio).
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Figura 4.9. Patrones de difraccién de rayos X de la ceramica obtenida de diferentes mezclas

(a-d) y cambio en la intensidad de los picos de las fases principales con el contenido de arcilla

en las mezclas.

El de

no solo la interaccion de los componentes de las mezclas en la sinterizacion,

cambio en el contenido todas estas fases indica
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sino también la formacién de feldespatos y cristales con una nueva

composicién, que se acompafia de la liberacion de SiO2. Ademas,
precisamente el porcentaje de arcilla, vidrio y arena en las mezclas iniciales,
predetermina el contenido de las fases cristalinas y roentgen-amorfas recién
formadas (vidrio) en Tsintt = 800 °C. Segun los datos del analisis de
fluorescencia de rayos X, el cambio en el contenido de éxidos en las muestras
de ceramica se correlaciona con los cambios en el contenido de los
componentes utilizados en las mezclas de polvo iniciales (ver Tablas 3.1y
4.2).

4.2.3.2. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR)
con reflexién total atenuada (ATR)

Un analisis de los espectros de absorcion IR (Figura 4.10) reveld las siguientes
caracteristicas de la reordenacion de fase durante la sinterizacion de mezclas.
En las mezclas binarias y ternarias, a medida que disminuye el contenido de
arcilla, en las mezclas iniciales se observa un aumento de la intensidad de las
bandas de absorcion de feldespato [155]. El feldespato se forma mas
activamente en la presencia de vidrio. La intensidad de las bandas de
absorcion de SiO2 disminuye gradualmente por dos razones: debido a un
aumento en el contenido de feldespato en la ceramica y debido al tamizado de
cristales de cuarzo por una capa que consiste en productos recién formados,

vidrio y feldespato.

Sobre la base de los andlisis de espectroscopia DRX e IR, la ceramica
sintetizada predomina un compuesto de cuarzo-feldespato unido por una fase
de vidrio, que difiere radicalmente de ceramica tradicional obtenida de arcillas

plasticas para la produccion de ladrillo de construccion.
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Figura 4.10. Espectros de absorcion IR en materiales ceramicos obtenidos por sinterizacion
de mezclas: (a) arcilla-arena; (b) arcilla-vidrio; (c) arcilla-arena-vidrio. Tsint. = 800 °C, tsint. = 8 h.
(+) bandas de absorcién de enlaces Si-O y Al-Si-O en SiO2 y aluminosilicatos; (x) bandas de
absorcion en feldespato; (o o) bandas de absorcién de gases del medio ambiente; absorcién
Si-O bandas para cuarzo.

4.2.3.3. Contraccién

La evaluacion de la contraccion de las muestras después de la sinterizacion.
(ver Figura 4.8, columnas 2) mostré que las muestras obtenidas de las
mezclas de arcilla y vidrio tienen una contraccibn menor que la ceramica
preparada a partir de arcilla pura (Figura 4.8a, columnas 1y 2). Esto fue
causado por un aumento en el contenido de silice y feldespatos en las mezclas
utilizadas y la baja temperatura de sinterizacién, donde se forma una cantidad
muy baja de la fase liquida. Sin embargo, con un aumento en el contenido de
arena, la contraccion de los especimenes aumenta. De acuerdo con los
analisis DRX, esto puede explicarse por un aumento en el contenido de los
agentes de fusiéon (feldespato) y un aumento en el contenido de la fusién
eutéctica de silice feldespato-nanodispersa, que se forma como resultado de

la descomposicion del mineral arcilloso [156-157].
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Durante la sinterizacién de las mezclas de arcilla y vidrio, la contraccion

(Figura 4.8b, columnas 2) es similar a la contraccion de las muestras
preparadas a partir de las mezclas de arcilla y arena. Sin embargo, las
micrografias de fracturas de las muestras de diferente composicion aumentan
en Cuidrio 2 20% en peso, mientras que, para las mezclas de arcilla y arena, la
contraccion aumenta a Carena = 60% en peso. Esto se explica por los diferentes

contenidos de la fase de vidrio liquido durante la sinterizacion

La sinterizacion de las mezclas ternarias (ver Figura 4.8c, columnas 2) es
acompafado por la mayor contraccion. Precisamente estas muestras
contienen una gran cantidad de feldespatos, fase de vidrio (ver Figura. 4.9e-
g) Yy, como consecuencia, la mayor cantidad de masa fundida eutéctica.

Evaluando la contraccion total de las muestras (ver Figura. 4.8, columnas 3),
incluyendo la contraccion libre y la contraccion en la sinterizacion, la
contraccion libre ejerce una influencia sustancial en las mezclas que contienen
una gran cantidad de arcilla, durante la etapa de sinterizacion, la contraccion

depende de la cantidad de la fase de vidrio introducido.

4.2.3.4. Microscopia electrénica de barrido (MEB) con microanalisis de

rayos X por el espectrémetro de dispersion de energias (EDS)

Se observé en la Figura4.11a, a’-d, d’, el material ceramico consiste de granos
grandes incrustados en un material de grano mas fino. En todos los materiales

ceramicos, los poros estan presentes.

De acuerdo con los datos del andlisis EDS (Figura 4.11a "-d"), los granos
grandes son silice, y los granos finos consisten en silicatos de diferente
composicion. En el caso de que la arena se adicione a la arcilla, la fraccion de
particulas grandes de silice en la ceramica aumenta significativamente (ver
Figura 4.11a, b). En la ceramica obtenida con una adicién de vidrio (Figura
4.11c), se registran areas de fusion solidificada de diferentes tamafos, que

unen granos de material mas refractario. La ceramica obtenida de las mezclas
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ternarias (Figura 4.11d), se caracteriza por una mayor homogeneidad del

material. Dependiendo de la composicién de las mezclas iniciales, el contenido
de granos de mayor tamafio de SiO2 y grandes inclusiones de la fase de vidrio
en la cerdmica disminuye, lo que conduce a una disminucion en la porosidad
del material. Al mismo tiempo, el contenido de la fraccion fina aumenta, y esta
presente no solo en forma de inclusién individual, sino también en forma de
franjas de granos de SiOo.

ez kg8

Figura 4.11. Micrografias de fracturas de muestras (a, a’-d, d’) obtenidas de diferentes
mezclas y contenidos de elementos (a’-d”) en diferentes lugares de las ceramicas indicadas
en (a’-d"). Tsint. = 800 °C, tsint. = 8 h.

4.2.3.5. Densidad y porosidad

De la Tabla 4.4, se observa que los valores de densidad aparente y real de los
especimenes estudiados no difieren significativamente de la ceramica con un
contenido de arcilla del 100%. Esto se debe al hecho de que la composicion
mineraldgica de la arcilla y arena son similares una de la otra, las plagioclasas

y los filosilicatos presentes en arcilla y arena, asi como el vidrio de bajo punto
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de fusién, son agentes de fusion (ver Tablas 4.1 y 4.2). Correspondiente, la

porosidad (abierta y total) de las muestras cerdmicas obtenidas de varias
mezclas tienen un valor cercano (ver Tabla 4.4)

Tabla 4.4. Propiedades del material ceramico.

Masa de la Masade Densidad  Porosidad Densidad
Masa de roca laroca  aparente abierta (al real Porosidad
Muestra laroca  WhHidrostatico  saturada  (pp), agua) (J,),  (picnometria  total (D),
(MR), g (M), g (Mg, g glem? % de gas) (p), %
glcm?®

100%c 37.99 22.10 43.16 1.80 24.55 2.66 32.30
90%c+10%s 35.23 21.55 40.42 1.87 27.51 2.66 29.82
50%c+50%s 3941 24.60 46.84 177 33.39 2.68 33.87
90%c+10%g 37.32 22.60 42.58 1.87 26.31 2.59 21.77
50%c+50%g 39.77 22.85 45.95 1.72 26.76 2.48 30.67
40%c+30%s+30%g 36.20 21.70 43.03 1.70 32.03 2.61 35.01
25%c+25%s+50%g 41.58 24.55 49.18 1.69 30.86 2.56 34.16
15%c+25%s+60%g 39.97 22.30 45.42 1.73+0.06 23.57+£0.13 2.48+0.06 30.20+0.26
Error

Nota: (c) denota arcilla; (s) denota arena; (g) denota vidrio.

4.2.3.6. Absorcién de agua

La evaluacion de la absorcion de agua (Figura 4.12) por el método utilizado
mostraron que, en la ceramica obtenida de la mezcla de arcilla-arena la
capacidad de absorcién de agua aumenté con la disminucion en el contenido
de arcilla al aumentar el contenido de arena (Figura 4.12a), pero la absorcion
disminuyo en la ceramica formada a partir de la mezcla de arcilla-vidrio, con el
aumento en el contenido de vidrio (Figura 4.12b). En la ceramica sintetizada
a partir de las mezclas ternarias, también se observé una disminucién del
contenido de arcilla y vidrio (Figura 4.12c).

a arcillatarena b arcilla+vidrio arcilla+arena+vidrio
16 s 1 16
£ u = 14 T
€ 2 s 12 e
g 2 = g n
- o 2 5 o 10
R £ R
6 < 6
e 2 ]
Z £ £ 4
= 2 - ; = 2
0 0 - s0 100 920 80 e 60 30 (:N il lOD l[l
. . i illa, © srer
Contenido de arcilla, % en peso Contenido de arcilla, % en peso el - -
Composicion de mezclas, % en peso

Figura 4.12. Cambio en la capacidad de absorcibn de agua en muestras cerdmicas de
diferente composicion. La cerdmica se obtuvo en Tsint. = 800 °C para tsint. = 8 h. La medida del
error de la capacidad de absorcién de agua es + 0.7.
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Estos cambios se correlacionan con los datos de DRX, MEB y contraccién.

Tenga en cuenta que el valor de la absorcion, que se determina por la
presencia de poros abiertos, es menor que los datos presentados en la Tabla
4.4, aunque la tendencia general se mantiene la diferencia observada se

explica por la diferencia en los procedimientos de medicion.
4.2.3.7. Propiedades mecanicas

Las pruebas mecénicas realizadas a las muestras indicaron que (Figura 4.13),
para todos los tipos de muestras obtenidas de las mezclas binarias y ternarias,
la fuerza de flexion y compresion son mayores en comparaciéon a los estudios
en el estado de Guerrero, Norma Mexicana NMX-C404-ONNCCE, ASTM
C773 y ASTM C1161 [148-150, 158-159] (ver Figura 4.13, a -c). En cuanto a
la cerdmica obtenida de las mezclas arcilla-arena y arcilla-vidrio, los
especimenes con un contenido de adiciones de ~ 10% en peso exhiben la
maxima resistencia a la compresion. La resistencia a la compresion disminuye
con el aumento del contenido de adiciones de arena (ver Figura 4-13a),
particularmente a Carcila <70% en peso, es decir, con un contenido significativo
de cuarzo en la cerdmica. En los especimenes obtenidos de las mezclas de
arcilla-vidrio, la resistencia a la compresion supera los valores estandar hasta
Carcila ~ 50% en peso (ver Figura 4.13b). En las mezclas ternarias, la rcompr.,
depende en mayor medida del contenido de vidrio en las mezclas iniciales que
del contenido de arcilla y arena en ellas (ver Figura 4.13c). Las pruebas de
fractura de especimenes (ver Figura 4.13a’-c’) también revelaron
dependencia de rriex. tanto en el contenido de arena como en el contenido de

vidrio.

Como se puede ver en la Figura 4.13, la adicion de vidrio de baja fusion
adicionada a la arcilla con un alto contenido de silice, no s6lo mejora
sustancialmente las propiedades de resistencia de la ceramica, sino que

también permite agregar una cantidad adicional de un aditivo mas magro
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Figura 4.13. Cambio en la resistencia a la compresion (a-c) y la resistencia a la fractura (a’-c’)

de muestras con la composicion de las mezclas iniciales. Tsint. = 800 C, tsint. =

8 h. La columna

1 corresponde a los estudios en el estado Guerrero, la columna 2 corresponde a las normas

estandar, las columnas 3 corresponden a los datos experimentales. El error de medicion para

la resistencia a la compresion es * 2.34 kg/cm?. El error de medicién para la resistencia a la

flexion es 3.16 kg/cm?.
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Para explicar este fendmeno, se debe tomar en cuenta la composicion de la

arcilla y arena utilizadas, que contienen una gran cantidad de feldespatos de
cuarzo y sodio-calcio (plagioclasas) y una pequefia cantidad de arcillas. Las
plagioclasas son agentes de fusion y las mezclas naturales de plagioclasas de
cuarzo pueden considerarse pegmatitas, las cuales se caracterizan por la
variabilidad de la composicion [156-157]. Para obtener una ceramica de alta
calidad de una mezcla de arcilla y pegmatita, es necesario reducir el contenido
de cuarzo, razén por la que, al aumentar el contenido de arena adicionado en
las mezclas iniciales de arcilla-arena se rompe la relacién cuarzo/pegmatita
(ver Figura 4.9¢e) y las propiedades de resistencia de la muestra ceramica se
ven afectadas (ver Figura 4.13a, a’). Las propiedades de la ceramica obtenida
de las mezclas de arcilla-vidrio tienen buenas propiedades de resistencia (ver
Figura 4.13b, b') debido a la aparicion de la fase de vidrio liquido, donde une
a todas las particulas refractarias de cuarzo y feldespato, que retienen una
proporcion constante de cuarzo/feldespato hasta Carcila ~ 60% en peso (ver
Figura 4.10c, y Figura 4.9f). En la ceramica obtenida de las mezclas ternarias,
las propiedades de resistencia (ver Figura 4.13c, c') dependen de la presencia

de la fase de vidrio y de la relacion cuarzo/feldespato (ver Figura 4.99).

Se sabe que el cuarzo su punto de fusién es de ~1600 °C, las plagioclasas
/feldespatos se funden a 1100-1550 °C, y el feldespato-silice, la eutéctica se
funde a ~ 1000 °C. Las rocas de feldespato proporcionan la apariencia de una
fase vitrea, que es necesaria para la sinterizacion de una cerdmica en masas.
Esta fase disuelve los componentes siliceos de la masa ceramica, imparte la
deformacion en la resistencia a los productos durante la combustién y
promueve la formacion de nuevas fases cristalinas de la fusion, razén por la
que los agentes de fusion se agregan a la arcilla. La accion fundente de los
feldespatos se manifiesta en masas ceramicas desde una temperatura de 900
°C. Para margas, la sinterizacién se lleva a cabo en el rango de temperatura

980-1000 °C [156-157]. En el presente trabajo, la sinterizacion se realizé a
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introduccion de vidrio de baja fusion con Tsint. ~ 800 °C. ElI cambio en el
contenido de cuarzo y feldespato en la ceramica obtenida de las mezclas que
contienen adiciones de vidrio (ver Figura 4.9f, g y Figura 4.10) indica el
desarrollo de procesos de interaccién entre el vidrio fundido y los componentes
de arcilla y arena. En esto caso, el vidrio adicionado desempefia el papel de
un agente de bajo punto de fusion [160]. Se debe tomar en cuenta que varios
autores observaron una disminucion de la temperatura de sinterizaciéon de los
ladrillos hasta 800 °C después de la adicién de aditivos como calcita, dolomita,
clorito de sodio, y diferentes tipos de desechos [161-167]. Sin embargo, sélo
en el presente trabajo fue posible sintetizar cerdmica con propiedades
mecanicas mayores, a una sinterizacion de 800 °C. Durante el proceso de
sinterizacion, la composicion del vidrio cambia y su contenido afecta la
porosidad (ver Figuras 4.11, 4.12) y la resistencia de las muestras (ver Figura
4.13).

Un gran contenido de la fase de vidrio conduce al llenado de poros abiertos
(es decir, a una disminucion en la capacidad de absorcion de agua), mientras
que un aumento en el contenido de vidrio, la ceramica se vuelve mas resistente
y fragil lo cual conduce a una disminucion en la resistencia a la flexion y a la

compresion.

Asi, en el presente trabajo, se obtuvo cerdmicas de construccién de alta
calidad en Tsint. = 800 °C para tsint. = 8 h a partir de arcilla con un alto contenido
de silice, aplicando el moldeo plastico en la elaboracion de los subproductos.
Por regla general, estas arcillas para la produccion de los subproductos se
obtienen mediante el método de prensado semiseco 0 seco y la posterior

sinterizacién a alta temperatura (ver Tabla 4.5).
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Tabla 4.5. Analisis comparativo de tecnologias para la produccion de muestras
ceramicas a partir de arcillas plasticas altamente siliceas.

Preparacion de la Resistencia a la Resistenciaala  Absorcion de agua,
tecnologia ceramica compresién, MPa flexion, MPa %
[157] Tecnologia estandar:  Aproximadamente Aproximadamente Aaproximadamente
arcilla plastica, moldeo 7.5-15 1.8-2 5-8
plastico,

Tsint. = 1000 °C, tsint. = 24 h

Nuestra tecnologia [169]:

arcilla plastica, moldeo 8.1-15* 4-7T* 1.6-7*
plastico, Tsint. = 1000 °C,
tsint. = 8 h.

[170]: arcilla altamente

silicea, moldeo por 15.5-18.7 3.9-4.7 11-12.6
compresion a 18-20 MPa,

Tsim_ = 1000 C, tsint. = 42 h

[171]: arcilla altamente

silicea, moldeo por

compresion 19-23.3
a4 T, Tsint. = 900-1200 °C,

tsin. =8 h

[172]: arcilla altamente

silicea, moldeo por 122-197
compresion a 75 MPa,

Tsint. = 1200 °C, tsint. = 2 h

[173]: arcilla altamente

silicea, moldeo por

compresion a 5 kN, 8.56-15.37 42.77-24.52
Tsint. = 900-1200 °C,

tsin. =8 h

Este trabajo: arcilla
altamente silicea,

moldeo plastico, 7-18* 3.5-12* 3-16*
Tsint. = 800 °C,
tsin. =8 h

* Dependiendo de la composicion.

Nota: La tabla muestra que la tecnologia para la produccién de ladrillos a partir de arcillas
plasticas y altamente siliceas no tiene sentido de comparar ya que las técnicas para la
preparacién de los subproductos son fundamentalmente diferentes. Sin embargo, varias

propiedades ceramicas pueden ser similar.

A partir de esas arcillas se obtienen ladrillos con propiedades refractarias, se

utilizan en la fabricacion de ladrillos de hornos industriales (hornos de coque y
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de fusién de vidrio) y fogoneros [156-157]. Dado que la condicion necesaria de

utilizar el moldeo plastico en los subproductos es la presencia de arcilla
montmorillonita, cuyo contenido en la “arcilla” utilizada es menor (ver Tabla
4.1), en el presente trabajo, la arena, (similar con la composicién quimica de
la arcilla utilizada) contiene montmorillonita se adicioné a la arcilla. De esta
manera, logramos aumentar el contenido total de montmorillonita en las
mezclas iniciales y realizar el moldeo plastico en los subproductos. En este
caso, la arena utilizada no se utiliza como <<un diluyente>> que suele
agregarse en arcillas plasticas, sino que se usa como fuente de aumento de la
plasticidad de la “arcilla”. Sin embargo, en vista de la pequefia cantidad total
de la montmorillonita, tales mezclas requieren una seleccion minuciosa de la
relacion solido/liquido en la preparacion en los subproductos para evitar la
formacién de suspensiones y su eliminacion de los moldes de madera. La
condicion necesaria para disminuir la temperatura y tiempo de sinterizacion en
los subproductos, es la formacién de fusion a baja temperatura. Como
“‘iniciador” de este proceso, elegimos vidrio de baja fusion, cuya composicion
elemental estaba cerca a la formacion elemental de los componentes
principales (arcilla y vidrio). Precisamente este aditivo es el flujo principal (ver
Figura 4.9b), que promueve la formacién de eutéctica de baja temperatura en
los sistemas vidrio-feldespatos primarios que estan presentes en la arcilla y
arena, asi como también, el sistema de vidrio-feldespato-silice (ver Figura
4.9f, g y la Figura 4.9). Durante el enfriamiento, la silice y los feldespatos
recién formados se cristalizan a partir de estas fundiciones. Se observé que
los especimenes obtenidos son un trifasico compuesto formado por cuarzo y
feldespatos unidos por la fase de vidrio. La baja temperatura de sinterizacion
descarta el desarrollo de transformaciones polimorfas de SiO2 [168] y, por
tanto, previene generacion de tensiones en la fase vitrea como resultado de
un cambio en el volumen de modificaciones de silice. Esto proporciona,
propiedades de alta resistencia en las vitroceramicas sintetizadas. Por lo tanto,

el uso de residuos de vidrio molidos de bajo punto de fusion hace posible
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energia. Los resultados obtenidos abren el camino para la produccion de
ladrillos de construccidn resistentes en el marco de la artesania y produccion
semi artesanal a partir de arcillas de alto contenido de silice del estado de
Guerrero, México y en otras regiones que contienen principalmente arena

margas.

4.3. Produccion de ladrillos en una atmdésfera de argon

4.3.1. Caracterizacion de los materiales iniciales

4.3.1.1 Fluorescencia de rayos X (EFR-X)

De acuerdo con el analisis de fluorescencia (EFR-X), el éxido de hierro esta
presente en todos los componentes iniciales (ver Tabla 4.6).

Table 4.6. Composicion quimica de los elementos utilizados.

Componente Contenido %, en peso

Si02 Fe,O3 A|203 K,O CaO Na,O Ti02 P,0s5 MgO MnO >

Arcilla 97.30 1.13 0.81 0.34 0.16 - 0.13 0.05 0.04 0.01 0.13

Arena negra 68.9 4.29 14.19 2.6 1.62 3.74 0.86 0.19 1.33 0.05 | 2.23

Vidrio 72.81 1.08 0.29 0.45 11.29 13.25 0.14 0.03 0.5 0.02 0.15

Nota: El polvo de vidrio consiste en una mezcla de los tres tipos de vidrio (botellas) de color,
blanco transparente, verde y marrén. Se tomaron proporciones iguales en porcentajes en peso
de cada polvo de vidrio de color para formar la mezcla analizada.

4.3.1.2. Tratamiento térmico de las muestras iniciales

Durante el tratamiento térmico de estos materiales, en una atmaosfera de argén
a medida que aumenta la temperatura, su color cambia gradualmente (ver
Figura 4.14).

Temperatura
Inicial  100°C  200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C 800°C 900°C 1000 °C

- 99000900000

“ececeeccee
iy T4 2P HQE B

Figura 4.14. Tratamiento de la temperatura de los materiales iniciales en una atmésfera de

Tipo de mineral

Arena

Vidrio

argon. Ty =30 min.
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= 700 °C, a un color gris oscuro. La arena se oscurece gradualmente y se
vuelve negra a una T = 500 °C. El vidrio comienza a fundirse a Tv > 600 °C y
adquiere un color gris. En el rango T« ~ (800-1000 °C), se produce una fusion
intensiva del vidrio. Debido a la disminucion de la viscosidad, la masa fundida
se extiende sobre la superficie del sustrato, y al enfriarse, como resultado
microtensiones en la interfaz entre el sustrato y la capa de vidrio fundido, se

produce el agrietamiento del vidrio.

Los cambios en el color de los materiales utilizados indica la probabilidad de
procesos como la recuperacioén parcial de hematita, que esta presente en
arcilla, arena y vidrio (ver Tabla 4.6). Es posible que los iones Fe?* entren en
las plagioclasas, silice (SiO2) y vidrio. También es posible la formacion de

nuevas fases de ferrosilicatos de compuestos de color oscuro [174-177].
4.3.2. Preparacion de los subproductos

Al preparar las piezas mediante el moldeo plastico (ver Figura 4.15), se
agregaron 40 ml de agua a la mezcla y los moldes de madera se llenaron con
masa plastica. Después de 8 dias de secado, solo aparece pelusa en la
superficie de los moldes que contienen 90% en peso de arena. Debido a la
evaporacion de sales solubles en agua presentes en arcilla y arena (ver
Tablas 3.2, 4.6) [178]. La caracteristica principal de tales moldes es la mala
adhesion de las particulas de arena debido al bajo contenido de

montmorillonita en la composicion.
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Figura 4.15. Preparacion de piezas mediante el moldeo plastico. El contenido de agua
agregada en la mezcla es de 40 ml/100 g de sdlido.

4.3.3. Caracterizacion de muestras ceramicas
4.3.3.1 Tipo de muestras ceramicas

Tenga en cuenta que todas las muestras ceramicas sinterizadas a 800 °C,
dependiendo de la composicion de las mezclas iniciales, tienen un color que
cambia de gris claro a gris negro (Figura 4.16). Esto significa que al cambiar
la composicion de las mezclas iniciales bajo el mismo modo de sinterizacion
(temperatura, tiempo, composicion del ambiente gaseoso en el horno), es
posible obtener ladrillos de color oscuros de diferentes intensidades, en lugar

de rojo marrén, en la sinterizacion en atmaosfera de aire.
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Figura 4.16. Modificacion de la coloracién de la ceramica de acuerdo con la composicién de

las mezclas iniciales. Tsint. = 800 °C, tsint. = 8 h. Nota: ¢, indica arcilla; g, vidrio y s, arena.

Las muestras obtenidas con un alto contenido de arena (= 60% en peso) se
hinchan, la porosidad aumenta en el volumen de la ceramica y la superficie de
las muestras presenta signos de vitrificacion. En la ceramica obtenida de la
mezcla de arcilla y vidrio, estos cambios ocurren mas intensamente. La razén
de la aparicion de poros durante la sinterizacién es la deshidratacion y
deshidroxilacion de los filosilicatos, la liberacion de burbujas de gas/vapor a
través de la masa fundida [156-157, 179-182]. La obtencion de muestras a
partir mezcla de arcilla y vidrio sélo es posible con un contenido de vidrio no

mayor del 50% en peso.
4.3.3.2. Contraccién

Al sinterizar, el tamafo de los ceramicos cambia. Estos cambios dependen de

la composicion de las mezclas de iniciales (Figura 4.17).

a arcilla+arena
1s b arcilla+vidrio C  arcillatarena+tvidrio
10 s 14 2
o=~ = 14
S .12 oz
: = 10 ]
= s :E 2 0
] g 8 g ®
= 3 6
0 = -~
= m E 4 E 4
£ g 2 s 2 ]
g -5 o o o oo
(%) o 100 90 80 70 60 50 Areilln 100 40 25 15
. . illa © Aremn 0 30 25 25
Contenido de arcilla %, peso Videe 0 30 =0 50
-15
100 90 &0 70 60 S50 40 30 20 10 Composicion de mezclas %, peso
Contenido de arcilla %, peso

Figura 4.17. Cambio en la contraccion de las muestras cerdmicas obtenidas de diferentes
mezclas. Sinterizacion en Tsint. = 800 °C, tsint. = 8 h en una atmdsfera de argoén.
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En el caso de las muestras obtenidas de mezclas de arcilla y arena, con un

contenido de arena de = 50% en peso, la contraccién disminuye gradualmente
debido a un aumento en el contenido de silice (cuarzo) en las mezclas. Sin
embargo, Carena > 50% en peso debido a la formacion de poros en la ceramica
(véase también la figura 4.16), se produce el proceso de deformacion/
"hinchamiento” de las muestras de ceramica. El tamafio lineal de las muestras
aumenta. En la Figura 4.17a, estos cambios se presentan como valores de
contraccion negativos. Como se sefialo, el "hinchamiento" de las muestras
depende del contenido de filosilicatos en las mezclas y del contenido de la
masa fundida eutéctica, en cuya formacién las plagioclasas desempefian un
papel importante. En la Tabla 4.6, a medida que aumenta el contenido de
arena en las mezclas, el contenido de plagioclasas también lo hace y el
contenido de filosilicatos disminuye. Lo anterior deberia conducir a una
disminucion en la formacion de poros debido a las fases sélido-liquido donde

parcialmente se llenan los poros con la masa de fusion.

Para las ceramicas obtenidas a partir de mezclas de arcilla y vidrio, la
contraccién disminuye gradualmente hasta Cuigio = 50% en peso (Figura
4.17b). Sin embargo, Cuidgrio> 50% en peso, debido al alto contenido de la masa
fundida eutéctica, los moldes pierden su forma, adquieren la forma de vidrio
fundido y, cuando se enfrian, se desintegran produciendo fragmentos. La
contraccion de las muestras ceramicas obtenidas de mezclas ternarias (Figura
4.17c), como en casos anteriores, depende del contenido de silice en los
subproductos de la cantidad de material fundido formado y, aparentemente,
de la porosidad de las muestras. La naturaleza de la contraccion de las
muestras ceramicas es fundamentalmente diferente en comparacién con la
contraccion de tales ceramicas producto de la sinterizacion en una atmésfera
de aire, a medida que aumenta el contenido de arena y vidrio en las mezclas,

aumenta la contracciéon de las muestras de ceramica, y en este caso
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(Dc)

disminuye. Para comprender esta diferencia, se analizé la composicién de

fases de las muestras y su porosidad.

4.3.3.3 Difraccién de rayos X (FRX)

El estudio de la composicién de fase de las muestras mediante la técnica de

difraccion de rayos X, (DRX), mostr6 (Figura 4.18) que las principales fases

cristalinas son cuarzo y feldespatos [145, 183-184].
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Figura 4.18. Patrones de difraccion de rayos X de ceramica obtenida de diferentes mezclas

en una atmésfera de argén (a-d). Tsint= 800 °C, sint. = 8 h.

A medida que aumenta el contenido de arena y vidrio en las composiciones

iniciales en ceramica, aumenta la contribucion de la fase amorfa, registrada en
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los difractogramas como halo difuso. El analisis semicuantitativo del contenido

de estas fases mostré que, dependiendo de la composicién de las mezclas
iniciales de la ceramica, el contenido de cuarzo cambia, aparecen nuevos

feldespatos y el contenido de la fase amorfa cambia (Figura 4.19).
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Figura 4.19. Cambio en la intensidad de los picos de las fases principales de la ceramica con
el contenido de arcilla en las mezclas iniciales (a, a’-c, ¢’). (a) para el sistema arcilla-arena; (b)
para el sistema arena-vidrio; (c) para el sistema arcilla-arena-vidrio. (1) para cuarzo (20 = 26.7
°), (2) para feldespato 1 (20 = 28.1 °), (3) para halo, (4) para feldespato 2 (26 = 21.9 °), (5)
para feldespato 3 (26 = 29.9 °). Sinterizacion en una atmdésfera de argon en Tsint. = 800 °C, tsint.
=8h.

Durante la sinterizacion, los procesos de interaccion de componentes con la

participacion de cuarzo en la masa fundida eutéctica se producen activamente.
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Durante el enfriamiento se forma un material compuesto de cuarzo,

feldespatos y la fase amorfa.

4.3.3.4. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR)

con reflexién total atenuada (ATR)

Los espectros de infrarrojos (IR) de muestras ceramicas (Figura 4.20),
consisten en la superposicion de los espectros de cuarzo, feldespato y vidrio
[155, 183-186].
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Figura 4.20. Espectros de absorcién IR en materiales ceramicos obtenidos por sinterizacion
de mezclas: (a) arcilla-arena; (b) arcilla-vidrio; (c) arcilla-arena-vidrio. Tsint. = 800 ° C, tsint. = 8
h. Sinterizacion en una atmosfera de argoén.

Dependiendo de la contribucién de ciertas fases, se observo un cambio de la
banda de absorcion intensa de v ~ 1090 cm-1 a v ~ 850 cm-1, lo que indica un
aumento en el contenido de la fase de vitrea en las muestras, el contenido de
arenay vidrio en las mezclas iniciales. En este caso a medida que aumenta v
~ (800-600) cm-1, la forma de la banda de absorcibn cambia
significativamente. Para el caso de la arcilla - arena inicial, corresponde en
mayor medida al feldespato de sodio, entonces, con un aumento en el

contenido de vidrio agregado en las mezclas iniciales, corresponde al
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feldespato de potasio (ver la parte-superior derecha de la Figura 4.20).

Cuando se adiciona una gran cantidad de vidrio en mezclas iniciales binarias
y ternarias, los espectros IR de las muestras corresponden mas
estrechamente a la fase de vitrea. Por lo tanto, los datos de la espectroscopia
IR son consistentes con los datos DRX, lo que indica la ocurrencia de los
procesos de interaccion de los componentes durante la sinterizacién de los
subproductos, lo que conduce a la formacion de nuevos feldespatos y fase de

vidrio.

4.3.3.5. Microscopia electrénica de barrido (MEB) con microanalisis de

rayos X por el espectrémetro de dispersiéon de energias (EDS)

El estudio MEB, muestra que cuando se adiciona arena o vidrio en la arcilla
para la elaboracion de muestras ceramicas, aumenta el tamafio de las areas
unidas por la masa fundida solidificada. Esto se registra mas claramente en

las muestras a partir de mezclas de arcilla y vidrio (Figura 4.21).

Figura 4.21. Micrografias de fractura de muestras obtenidas de diferentes mezclas: (a) de
arcilla; (b) de 70% en peso de arcilla + 30% en peso de arena; (¢) de 70% en peso de arcilla
+ 30% en peso de vidrio. Tsint = 800 °C, tsint. = 8 h.
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Los resultados obtenidos del microandlisis de fracturas de todas las muestras

mostraron (Figuras 4.22-4.24), que contiene principalmente elementos como
Si, Al'y O. Los elementos Ca, Mn, Mg, K, Na y Fe son mucho mas pequefios,
pero su distribucion es relativamente homogénea. debido a la extensién de la

masa fundida formada en todo el volumen de la muestra.

Arcilla

Figura 4.22. Distribucion de elementos sobre la superficie de fractura de la ceramica en el

modo de mapeo. Ceramica obtenida de la arcilla. Tsint = 800 ° C, tsint. = 8 h.

arcilla 50%, en peso+arena 50%, en peso

Figura 4.23. Distribucion de elementos sobre la superficie de fractura de la ceramica en el
modo de mapeo. Cerdmica obtenida de la mezcla 50% en peso de arcilla + 50% en peso de
arena. Tsint= 800 ° C, tsint. = 8 h.
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arcilla 50%, en peso-+vidrio 50%, en peso

Figura 4.24. Distribucién de elementos sobre la superficie de fractura de la cerdmica en el
modo de mapeo. Ceramica obtenida de la mezcla 50% en peso de arcilla + 50% en peso de
vidrio. Tsint = 800 ° C, tsint. = 8 h.

De los datos de la Tabla 4.7 se deduce que el cambio en el contenido de los

elementos de la ceramica influye.

Tabla 4.7. Contenido de elementos en muestras de ceramica en un area de 20 x 10

pMm de acuerdo con EDS.

Componentes _ Contenido %, peso
Si Al 0O Ca Mg Fe Mn K Na
Arcilla
100% c 3499 | 1046 | 4253 | 0.70 | 0.80 | 653 | 0.38 | 1.82 | 1.79
Arcillat+arena
80%c+20%s 34.00 | 10.86 | 4535 | 1.26 | 1.12 | 3.18 | 056 | 1.88 | 1.64
60%c+40%s 36.28 | 10.00 | 42.49 | 0.74 | 0.68 | 4.47 - 3.15 | 2.21
20%c+80%s 39.72 | 7.45 | 42.40 | 0.63 - 5.02 - 249 | 2.28
10%c+90%s 3240 | 880 | 42.44 | 242 | 0.75 | 6.70 - 254 | 3.94
Arcilla+vidrio
90%c+10%g 35.09 | 995 | 3990 | 1.18 | 1.13 | 6.92 | 056 | 3.29 | 1.91
70%c+30%g 41.06 | 7.26 | 37.99 | 3.22 - 6.43 - 1.36 | 2.67
30%c+70%g 39.72 | 7.45 | 42.40 | 0.63 - 5.02 - 249 | 2.28
20%c+80%g 38.25 | 2.06 | 43.47 | 7.69 - 2.15 - 0.55 | 5.82
10%c+90%g 3472 | 275 | 47.83 | 8.84 - - - 0.79 | 5.08
Arcillat+arena+vidrio
40%c+30%s+30%g 42.03 | 10.49 | 34.60 - 185 | 831 - - 2.71
25%c+25%s+50%q 4329 | 7.38 | 40.24 | 4.71 - - - - 4.39
15%c+25%s+60%(g 3337 | 983 | 4544 | 118 | 056 | 571 | 040 | 194 | 156

Nota: ¢, indica arcilla; g, vidrio y s, arena.
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Teniendo en cuenta que el contenido de los elementos se analizd en un area

determinada de las muestras (20 x 10 pum) por ende no es exacto para toda la
muestra, sin embargo, el contenido de Fe depende sustancialmente de la
cantidad de arena adicionada, donde contiene la mayor cantidad de 6xido de
hierro (ver Tabla 4.6). A su vez, a medida que aumenta el contenido de vidrio
agregado en las mezclas iniciales, el contenido de hierro en la cerdmica
disminuye, ya que, hay poco Fe2O3 presente en el polvo de vidrio utilizado (ver
Tabla 4.6).

El estudio de la estructura porosa de las muestras mostré (Figura 4.25a) que,
para Carena 2 50% en peso, se observo primero, un aumento en la porosidad

de la ceramica para la mezcla binaria de arcilla y arena.

a. arcilla%, en peso x+arena%, en peso y b. arcilla%, en pesox+vidrio%, en peso z C «arcilla%, en peso x+arena%, en peso y+vidrio%, en peso z

50%c+50%s 50%c+50%g

40%c+30%s+30%g

40%c+60%s 40%c+60%g

200 pm

25%c+25%s+50%g §

30%c+70%s 30%c+70%g

15%c+25%s+60%g e

20%c+80%s § 20%c+80%g

10%c+90%s | 10%c+90%g

Figura 4.25. Cambio en la estructura porosa de las muestras ceramicas con alto contenido de

arena (a), vidrio (b) y arena + vidrio (c) en las mezclas iniciales. Tsint = 800 ° C, tsint. = 8 h.

Debido que, durante la sinterizacion las muestras forman nuevos feldespatos
y fase vitrea (difraccion de Rayos X, DRX, espectroscopia IR, muestras
vitrificadas), los procesos de interaccion de los componentes son la fuente de

la formacion de poros.
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Son estos procesos los que conducen a un aumento en el volumen de

muestras (ver Figura 4.17a). La ceramica sinterizada a partir de mezclas de
arcilla - arena a Carena = 60% en peso, puede atribuirse a la ceramica de
espuma. Se obtuvieron resultados similares en la sintesis a baja temperatura

(850 ° C durante 2 h) de ceramica mesoporosa en la referencia [187].

La ceramica resultante a partir de la mezcla binaria de arcilla - vidrio con una
Cuvidrio > 50% en peso (ver Figura 4.25b), se observé una disminucion en la
porosidad a consecuencia de un aumento significativo en el contenido de la
masa fundida eutéctica y su llenado de una parte significativa de los poros
abiertos y comunicantes. Dicha ceramica se acerca a las propiedades del
vidrio, porque tiene una baja viscosidad, pierde su forma y se destruye
facilmente en condiciones de enfriamiento rapido (véase también la Figura
4.16). Por lo tanto, a esta arcilla altamente silicea no se puede agregar mas

del 50% en peso de vidrio de baja fusion.

La naturaleza de los cambios en la estructura porosa de la ceramica obtenida
de las mezclas ternarias (arcilla - arena — vidrio), se debe también a los
procesos de interaccion de los componentes, la liberacion de vapor y
productos gaseosos, el aumento del contenido de la fase de vitrea y el llenado
de algunos de los poros formados con la masa fundida (ver Figuras 4.25c y
4.17c¢). Sin duda, es posible expandir significativamente la composicion de las
mezclas iniciales, asegurando la preservacion de la forma de las muestras, sin

embargo, al sinterizar no debe prevalecer la baja viscosidad.

De patrticular interés es la aparicion del color oscuro en las muestras ceramicas
con diferentes tonos en el modo estacionario de sinterizacion de varias
mezclas (Figura 4.16). Como se describe en la Tabla 4.6, en todos los
componentes de iniciales utilizados, el contenido de 6xido de hierro no es tan
alto, solo en arena Fe203 es ~ 4.3% en peso. Sin embargo, el método EFR-X
mostro que el contenido total de 6xido de hierro en las mezclas puede alcanzar

los valores requeridos. Normalmente, la ceramica negra se produce en un
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modo de reduccién-sinterizacion de la arcilla con un contenido de éxido de

hierro de mas del 5% en peso [188]. La aparicion del color oscuro se basa en
una serie de procesos que destacan la reduccion incompleta de Fe203 a FeO
y la formacion en el ladrillo de magnetita Fe?*Fe23* + (Fes0a4) y fayalita Fe2SiOa,
asi como la hematita a-Fe203; la presencia de [Fe3*Os]* y [Fe3*Os]® aniones
en la fase de vitrea y metacaolin. De acuerdo el analisis EDS, el hierro esta
presente en las muestras de ceramica (ver Tabla 4.7). Se puede observar que
cuanto mayor es el contenido total de Fe/FeOs en las mezclas iniciales, mas
oscuro es el ladrillo. Esto se aplica a las mezclas de arcilla y arena. A su vez,
cuanto menor sea Fe/Fe203 en las mezclas iniciales, mas brillante ser& el color
de la ceramica. Esto se aplica a las mezclas de arcilla-vidrio y arcilla-arena-
vidrio (ver Figura 4.16), ya que el vidrio contiene el contenido méas bajo de
oxido de hierro.

Surge la pregunta: ¢ Cual es el proceso predominante que proporciona el color
oscuro a las muestras cerdmicas?, considerando que la Tsint. = 800 °C, aparece
una gran cantidad de la fase liquida, los feldespatos se reorganizan
activamente con una intervencion de silice, los filosilicatos estan ausentes, las
composiciones principales para la aparicion del color oscuro de las muestras
cerdmicas son la formacién de aniones [Fe3*O4]* y [FeOs]* en la fase vitrea,
feldespatos, asi como también el Fe2SiO4. La fase de la fayalita no se detecto
en los patrones de difraccion, la fuente de la aparicién del color oscuro es
principalmente la fase de vitrea y el feldespato aleado con iones de hierro. Esto
se confirma mediante patrones de difraccion de muestras sintetizadas a partir

de mezclas con un alto contenido de arena y vidrio (ver Figura 4.18).
4.3.3.6. Absorcién de agua

Dependiendo del campo de aplicacién de la cerdmica de construccion
(materiales para paredes externas e internas, revestimientos y techos, etc.),
se imponen a los productos de ladrillos diversos requisitos para la absorcion

de agua. En este trabajo, se establece que, para las ceramicas obtenidas de
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mezclas binarias de arcilla y arena, la absorcibn de agua (W) es de
aproximadamente del 9-13% (Figura 4.26a) con un contenido de arena no
superior de 50% en peso, que corresponde al valor estandar para las

ceramicas de pared para el cual W ~ (6-16) %. Para las ceramicas obtenidas

a partir de mezclas de arcilla - vidrio, a medida que el contenido de vidrio

aumenta hasta 50% en peso, W disminuye de 9 a 6% (Figura 4.26b). En el
caso de la ceramica obtenida a partir de mezclas ternarias que contienen no

mas del 50% en peso del total de arena y vidrio, el W varia del 12.5 al 7%
(Figura 4.26c¢).

arcilla+arena arcilla+vidrio arcillatarena+vidrio

m | I I I I ' lu I | | m

Al cilla 100
100 90 80 100 90 80 Arena ¢

Contenido de arcnlla %, €n peso Contenido de arcﬂla %, €n peso Vidrio o 3" 5" ﬂ'

Ahsorci()n, %
Absorci()n, %
Absorci()n, %

Composicion de mezclas %, en peso

Figura 4.26. Cambio en la capacidad de absorcibn de agua en muestras ceramicas de
diferente composicion. La ceramica se obtuvo en Tsint. = 800 °C para tsint. = 8 h en una atmésfera

de argon.

Se puede suponer que mediante la seleccién de arena - vidrio, es posible
reducir la cantidad de absorcion de agua. Dichas ceramicas deberian
acercarse a los productos de piedra y usarse para la mampostearia de los
pisos inferiores de los edificios. De acuerdo con los analisis de la
espectroscopia DRX e IR (véanse las figuras 4.18-4.20, 4.25), todos estos
cambios en W dependen del contenido de la fase amorfa (vitrea) en las
muestras. Cuanto mayor es, menor es el valor de absorcion debido al llenado
de poros abiertos con liquido fundido.

4.3.3.7. Propiedades mecanicas

Dado que la resistencia a la compresion y la resistencia a la flexion de los

ladrillos de construccion dependen del contenido, la composiciéon y la
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temperaturas dadas [156-157, 189], los cambios observados en la resistencia
a la compresion de las ceramicas obtenidas de mezclas de arcilla y arena en
Carcila< 80% en peso (Figura 4.27a) pueden asociarse con una deficiencia
creciente de aglutinante (es decir, fase de vidrio), aunque la resistencia a la
flexion comienza a disminuir solo en Carila< 60% en peso (Figura 4.27a’),
cuando el cuarzo comienza ser liberado de la fusién eutéctica (ver Figura
4.19a) la porosidad ceramica aumenta (ver Figura 4.26a). Para el sistema
binario de arcilla y vidrio, a medida que aumenta el contenido de vidrio en las
mezclas iniciales, aumenta la resistencia a la compresion (ver Figura 4.27b)
como resultado de un aumento en el contenido de masa fundida (ver Figura
4.19b) y el llenado del espacio poroso (Figura 4.26b). Sin embargo, la
resistencia a la flexion disminuye con Carila < 80% en peso debido a la
fragilidad de la fase de vitrea (Figura 4.27b"). Las ceramicas obtenidas de
mezclas ternarias tienen las propiedades de mayor resistencia (ver Figura
4.27c, c').

Estas ceramicas presentan menos cuarzo, se forman varios feldespatos y se
retiene una cantidad suficiente de fase de vitrea, que combina cuarzo
feldespatos y llena parcialmente el espacio de los poros formado durante la
sinterizacién (véanse las figuras 4.18c, 4.19c, 4.26). Cabe sefialar que para
las propiedades de resistencia de los ladrillos sinterizados en una atmadsfera
de argon en Tsint. = 800 °C para tsn. = 8 h, no se cuenta con una norma
mexicana estandar. Sin embargo, de sinterizar mezclas similares en el mismo
régimen de temperatura en una atmésfera de argon, la resistencia a la
compresion de los ladrillos fue de 47.481 kg/cm? — 230 kg/cm? y la resistencia
a la flexion fue 41.401 kg/cm? — 350 kg/cm?. Estos valores de las propiedades
de resistencia de las ceramicas dependen significativamente de la
composicion de las mezclas. Como se observa en la Figura 4.27c, c¢', variando

la composicién de las mezclas ternarias (arcilla, arena, vidrio), es facil obtener
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cerdmicas negras en un modo de sinterizacion que ahorra energia y con

propiedades de alta resistencia en una atmaosfera de argon.
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el estado de Guerrero, México, la columna 2 corresponde a datos experimentales.
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Capitulo 5. Conclusiones y recomendaciones

5.1. Conclusiones

Las investigaciones realizadas han demostrado lo siguiente:

Se desarrollé una tecnologia de ahorro de energia para la produccion
de ladrillos de alta resistencia con diferentes porosidades a base de
arcilla con alto contenido de silice, vidrio (botellas) y arena; aplicando el
moldeo plastico, los subproductos se sinterizaron en una atmésfera de
aire. Se observo que al adicionar vidrio con baja temperatura de fusion
en arcillas reduce la temperatura de sinterizacion convencional a 800
°C durante un tiempo de sinterizaciéon de 8 horas, por lo tanto, se
obtiene un ahorro de energia.

Las muestras binarias y ternarias que contienen fases vitreas
sinterizados a 800 °C durante un tiempo de 8 h en una atmésfera de
aire, son vitroceramicas con propiedades de alta resistencia.

Mediante el uso de arcilla y arena con alto contenido de silice cercanos
a la composicidon mineraldgica que contiene una pequefia cantidad de
montmorillonita, es posible realizar el moldeo plastico en la preparacion
de los subproductos en una atmosfera de argon.

La presencia de feldespatos y aditivo de vidrio de bajo punto de fusion
en las mezclas permite sinterizar la arcilla con alto contenido de silice
en Tsint. = 800 °C durante 8 h en una atmosfera de argon, es decir, para
implementar una tecnologia de ahorro de energia.

En las mezclas que consisten en un total aproximadamente del 5% en
peso de 6xido de hierro mediante la sinterizacién en una atmaosfera de
argon en Tsint. = 800 °C durante 8 horas, conduce a la formacion de
vitroceramicas que contiene cuarzo, feldespatos y fases vitreas.

La produccion de ceramica de varios colores (de gris a negro) se basa
en la difusion de iones de hierro en feldespato y fase vitrea.
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Al cambiar el contenido de arcilla, arena y vidrio durante la sinterizacion,
se pueden obtener dos tipos de materiales ceramicos: a) en forma de
ladrillos de construccién; y b) en forma de rellenos porosos (arcilla
expandida). Para obtener productos del tipo a), es necesario utilizar las
mezclas binarias x% en peso de arcilla + y% en peso de arena, donde
X = 80% en peso; x% en peso de arcilla + z% en peso de vidrio, donde
x< 50% en peso; y mezclas ternarias x% en peso de arcilla + y% en
peso de arena + z% en peso de vidrio, donde el valor total de y + z 2
60% en peso. Para obtener productos del tipo b), se deben usar
mezclas binarias x% en peso de arcilla + y% en peso de arena, donde
X <40% en peso.

De acuerdo con los resultados obtenidos se comprobo la hipotesis, se
obtuvo productos ceramicos con buenas propiedades mecanicas a baja
temperatura de fusion en el proceso de sinterizacion en atmosfera de
aire y de argon en subproductos.

El uso de residuos de desecho de vidrio generados en grandes
cantidades, permite resolver un problema ambiental en el proceso

tecnolégico a gran escala.

5.2. Recomendaciones

Es necesario introducir una cantidad minima de arcilla de
montmorillonita/bentonita para proporcionar moldeo plastico en la
preparacion de los subproductos.

En el caso de las mezclas binarias y ternarias de arcilla, arena y vidrio
es necesario elegir cuidadosamente la relacion solida — liquido (agua),
a fin de evitar la aparicién de suspensiones durante el moldeo plastico
en los subproductos.

Para realizar la sinterizacion en una atmosfera de aire y argon a baja
temperatura de las arcillas con alto contenido de silice, es necesario a

agregar vidrio de baja fusion para la formacion de eutéctica.
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In the work, the possibility of using the method of plastic molding of blanks and realizing an energy-
saving sintering of building bricks from high-siliceous clays have been considered. It has been established
that the addition of sand containing a small amount of montmorillonite to such clays makes it possible to
perform of plastic molding, and the introduction of low-melting glass additives allows sintering of bricks
at 800 °C for 8 h. The data of X-ray diffraction analysis and IR spectroscopy have shown that the synthe-
sized material contains quartz, feldspar, and glass phase, i.e., glass ceramics has been formed. The basis of

Ker wo@s: low-temperature sintering is the formation of a low-temperature eutectic between the molten glass, feld-
High-siliceous clay .. . . . . .

Sand spars, and silica. It has been established that the density, porosity, water absorption, and mechanical
Low-melting glass properties of ceramics depend on the ratio of the components in the initial mixtures. The developed tech-
Sintering nology has made it possible to synthesize high-quality building bricks from high-siliceous clays under

Properties of bricks

low-temperature sintering conditions.

© 2020 Elsevier Ltd. All rights reserved.

1. Introduction

For many ages, the brick production is the most demanded
and large-scale branch of the building industry. The lack and
often the substantial remoteness of deposits of clay raw materials
is one of the most significant problems of production of wall cera-
mic materials. Note that, as a rule, the quality of raw materials
dictates the choice of the manufacturing technology of ceramic
bricks. Ductile clay raw materials presuppose the choice of the
extrusion technology of ceramic bricks, whereas lean pulveres-
cent loams and opal-cristobalite rocks presuppose the choice of
the compression technology [1-18]. Correspondingly, the greatly

* Corresponding author.
E-mail address: vlasovamarina@inbox.ru (M. Vlasova).

https://doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118142
0950-0618/© 2020 Elsevier Ltd. All rights reserved.

differing compositions of plastic and high-siliceous clays deter-
mine the formation of ceramics with different properties and,
hence, different fields of application. As a rule, ceramics manufac-
tured from high-siliceous clay are refractories [1,2,19,20] At pre-
sent, the plastic molding of blanks, despite the long duration
and complexity of the whole technological manufacturing cycle
of wall ceramics is most widespread. At the same time, this
method is extensively used in the handicraft production of brick
products.

The raw materials for the handicraft brick production in the
Guerrero state (Mexico) are high-siliceous clays (Fig. 1). In this
state, the technology of plastic molding of brick blanks, which
often does not provide the production of high-quality bricks and
requires a large fuel consumption for the whole sintering cycle,
is traditionally used.
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ABSTRACT

The low-temperature synthesis of bricks prepared from high-siliceous clays by the method of
plastic molding of blanks was used. For the preparation of brick blanks, binary and ternary
mixtures of high-siliceous clays, black sand, and bottle glass cullet were used. Gray-black low-
porosity and high-porosity ceramics was obtained by sintering under conditions of oxygen
deficiency. It has been established that to initiate plastic in mixtures containing high-siliceous
clay, it is necessary to add montmorillonite/bentonite additives, carry out low-temperature
sintering, and introduce low-melting glass additives with a melting point ranging from 750 to
800 °C. The performed investigations have shown that the sintering of mixtures with a total
content of iron oxide of about 5 wt% under reducing conditions at Tsm. = 800 °C for 8 h leads
to the formation of glass ceramics consisting of quartz, feldspars, and a phase. The main
sources of the appearance of a dark color is the formation of [Fe3* O4]* and [Fe’* Og]* anions
in the composition of the glass phase and feldspars. By changing the contents of clay, sand, and
glass in sintering, it is possible to obtain two types of ceramic materials: (a) in the form of
building bricks and (b) in the form of porous fillers.
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RESUMEN

En este trabajo se evaluo el efecto de la corrosion del concreto reforzado sin y con adicion de polvo de
grafito con bajo contenido de carbono. Los procesos de identificacion de fases y las propiedades fisico-
electroquimicas del concreto se analizaron mediante técnicas de difraccion de rayos X (DRX),
microscopia electronica de barrido (MEB), potencial de media celda, ruido electroquimico (EN) y
resistencia a la polarizacion lineal (RPL). Las muestras se estudiaron durante 168 dias en solucion salina.
Los resultados muestran que al adicionar polvo de grafito en cantidad de 2.5% en peso del cemento, se
incremento la resistencia a la compresion en comparacién con la muestra control. En las pruebas
electroquimicas se demuestra que la corrosion del acero de refuerzo en el concreto se incrementé al
aumentar el nivel de reemplazo de grafito.

Palabras clave: concreto reforzado; grafito; corrosion; cloruros.
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BH3HT MEKCHKAHCKHX KEPaMHCTOB B MKenbCKuil YHHBEDCHTET

15 mionA 2019 r. ITY NOCETUNM rocTi U3 LIEHTPa MHXEHEPHLIX MCCNEA0BaHMIA U NPUKNAAHLIX
HayK ABTOHOMHOrO yHUBepCUTETa WTaTa Mopenoc (MeKcika) — AOKTOP XMMUYECKNX HayK,
npodeccop-uccnefoearens, 3ageayiowan nadoparopueit «Mepegoean kepamukas M. B
Bnacoea i acnupanT M. ®. HuKkonac. MKenb ckuil YHUBEPCUTET KaK MeXAYHaPOAHLIN UEHTD
NOAFOTOBKY KEPAMUCTOB BbI3BAN GONbIION MHTEPEC Y MEKCUKAHCKUX FOCTE.

M. B. Bnacoea pa3paboTana 3HeprocGeperaiiulyio TEXHONOTMI0 NONyYeHUA KEPAMUKI 12
K30NWHUTOBLIX IMIH ANA NPON3BOACTEA Xy[OKECTBEHHBIX 3AenKil. M. . Hikonac paGoTaeT Haf KaHANGATCKOM
auccepTauueit Ha Temy: <Mcc ne aHeproct: NPOLECCOB CNeKaHNA KUpnuyemns.

TpOpPeKTop N0 BOCUTATENLHON 1 COLMANLHOM PatoTe KAHAMAAT NENArOMMUECKIX HayK, 3ACTKEHHBIN YunTeNb
Poccuitckoit ®epepauun E. M. Cyxof0M08a N03HAKOMUNA FOCTEN C UCTOPHENl 1 AEeATENbHOCTLIO YHUBEPCUTETA. [OUEHT
Kadeapsl #300pa3uTensHOr0 MCKYCCTBA i HAPOAHON XYAOKECTBEHHOM KYNTYPL! KaHAWAAT NeAaroryeckux Hayk V. B.
KopuyH0Ba NPOBENa 3KCKYPCHIO B My3ee AeKOPATUBHO-NPUKNANHOTO UCKYCCTBA ITY 1 y4eGHO-NPOM3BOACTBEHHBIX
MaCcTepckuX. JIaTHHOaMepPUKaHCKIMe CTYOeHThI, KOTopble 06Y4aI0TCA Ha haKynkTeTe H300pa3uTeNLHOO UCKYCCTEa 1
Av3aitka MY 1 paboTaloT B MacTepeKkix, NOAENUNNCE C FOCTAMM ONLITOM CO3AaHUA KEPaMUYECKIX NPON3BEAEHHI N3
hapdopa, MaNoNuKK 1 WamoTa.

Ha ectpeve ¢ pektopom Y [OKTOPOM NEAAroruyeckux Hayk, npotheccopom, MoyeTHbIM paBoTHUKOM BbICWEro
npoteccuoHansHoro 06pasosanna Poccuiickoi ®egepauun b. B. Minbkesnyem M. B. Bnacosa no nopyyeHuio pektopa
yHUBepcuTeTa wrara Mopenoc, NycTago Ypkiuca BentpaHa, Belpa3una XenaHue paseuBaTe HayuHOE W TBOPYECKOE
COTPYAHWYECTBO MEXY YHUBEPCUTETAMM, NPOBOANTE COBMECTHBIE KOHDEPEHLMHN, NYGNNKOBATL HayuHble paBoTl,
0GMEHMBATLCA ONLITOM W MHPOPMALWENT B chepe AEKOPATUBHO-NPUKNAAHOTO UCKYCCTBA. B. B. MNbKeBNY 0TMETHN, uTO
KeMbCKUI YHUBEPCUTET TAIOKe 3aMHTEPECOBAH B YCTAHOBNEHUN HaYUHBLIX U 06pa30BaTeNkHbIX CBA3ENH MeXIy
YHUBEPCUTETAMMU U FOTOB NOANKUCATL I0TOBOP O COTPYAHUYECTBE.

[ocTi noBnarogapunu 3a NpueM U 0TMETUNK, YTO AeATeNbHOCTL MY Npon3eena Ha HUX Donblwoe Bneyatnexue,
0CODEHHO B Y3CTH TEXHONOTMYECKOro NpoLecca NPoN3BoACTBa KEPAMUKMK.

COTPYAHNYECTEO MEXMY HAWWMM YHUBEPCUTETAMI NPOAOIKUTCA.
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