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RESUMEN

El presente trabajo consiste en sinterizar materiales ceramicos utilizando materia
prima de tipo arcilloso (caolin, crisotilo, wollastonita) y roca (diatomita), con
tamafio de particula 20-40 ym con adicion de calcita de 15 y 20 % a una
temperatura maxima de 1200 °C. La materia prima obtenida en minas a cielo
abierto de la regién y los ceramicos sinterizados se caracterizaron mediante
técnicas analiticas estandar como ICP. Para el conformado de las piezas se
mezclé perfectamente el material arcilloso con la cacita (CaCO3;) en seco, el
prensado se realiz6 en una prensa hidraulica a 6 psi en forma uniaxial y el
sinterizado se realizé en un horno convencional a una temperatura maxima de
1200 °C. Posteriormente se determinaron algunas de sus propiedades fisicas. Se
observaron particulas de arcilla y cuarzo en caolin, cuarzo y feldespato en
crisotilo, frustulas siliceas en diatomita y feldespatos con textura acicular en
wollastonita por MOP. Se identificaron algunas fases minerales mayoritarias;
dickita en caolin, lizardita en crisotilo, tridimita en diatomita y wollastonita en
wollastonita por DRX. Se aprecio pérdida de masa en la materia prima entre 450-
850 °C por deshidratacion y descomposicion de carbonatos principalmente por
ATG. En los ceramicos sinterizados se identificaron modificaciones en la
mineralogia por DRX: caolin cambio a opalo, crisotilo a forsterita, diatomita a
cristobalita y wollastonita a rankinita. Los ceramicos sinterizados con matriz de
crisotilo y wollastonita presentaron alto grado de porosidad, morfologia de poro
heterogénea y diametro de poro >15 pym; mientras que los de matriz de caolin y
diatomita presentaron bajo porcentaje de porosidad, morfologia de poros
homogéneos y diametro <10 um por MEB. Se concluye que cuando el porcentaje
de calcita adicionado es mayor en los compdésitos, la porosidad aparente aumenta
pero la densidad y las propiedades mecanicas disminuyen, lo que lo hace util en

una amplia gama de aplicaciones.



ABSTRACT

The present work consists of sintering ceramic materials using raw type clay
(kaolin, chrysotile, Wollastonite) and rock (diatomite) with particle size of 20-40 uym,
and addition from 15 to 20 % of calcite to maximum temperature of 1200 °C. The
raw material obtained in open cast mines from the region, and the sintered
ceramics were characterized by standard analytical techniques like ICP. The
ceramic pieces were elaborated by mixing perfectly in dry clay material and calcite
(CaCOs;), they were pressed out on a hydraulic press to 6 psi in uniaxial form and
sintering was conducted in a conventional oven at a temperature of 1200 °C, later
some of their physical properties were determined. Particles of clay and quartz in
kaolin, quartz and feldspar in chrysotile, silica frustules in diatomite and feldspars
with acicular wollastonite texture were observed by POM. Principal mineral phases
were |dentified; dickite in kaolin, lizardite in chrysotile, tridymite in diatomite and
wollastonite in wollastonite by XRD. Loss of mass was appreciated in the raw
material between 450-850 °C due dehydration and carbonates decomposition
mainly by TGA. In the ceramic sintered some mineralogy changes were identified:
kaoline changed to opal, chrysotile to forsterite, diatomite to cristobalite, and
wollastonite to rankinite; all this by XRD. The ceramic sintered with chrysotile and
wollastonite matrix presented a high degree of porosity, pore heterogeneous
morphology and pore diameter > 15 ym; while those with kaoline and diatomite
matrix, presented low degree porosity, pore homogeneous morphology and pore
diameter < 10 ym; all this by SEM. In conclution, when calcite percentage added is
high in composites, the apparent porosity increases but the density and

mechanical properties decrease, making it useful in a wide range of applications.



1.- INTRODUCCION

Los minerales de arcilla son ampliamente utilizados en muchas facetas de nuestra
sociedad, son de gran importancia en las ciencias y tecnologias tanto de geologia,
agricultura, construccion, ingenieria, aplicaciones ambientales y en la industria

ceramica (Murray, 2000).

Estos son utilizados para la elaboracion de materiales ceramicos tradicionales, es
decir para la fabricacion de lozas y elementos estructurales y los ceramicos
avanzados para aplicaciones especificas como semiconductores, aislantes
térmicos, entre otros, que por sus propiedades fisicas y quimicas tienen una gran
influencia en el comportamiento y aplicacion de estos materiales dentro del
entorno social e industrial; ademas, su estructura y los tratamientos térmicos que
estos materiales soportan, les permite poseer caracteristicas optimas (mecanicas,
opticas, eléctricas, acusticas, térmicas, etc.) para un mejor uso y aprovechamiento
y potenciar la competitividad de los materiales ceramicos tradicionales mediante el

desarrollo y aplicacion de la tecnologia (Moya Serafin, y otros, 2007).

En la actualidad, la busqueda de nuevos materiales también se ve influenciada por
la reduccion de costos de fabricacion sin olvidar la mejora de sus propiedades;
para la obtencion de materiales con caracteristicas y propiedades Optimas, es
necesario buscar alternativas que permitan el aprovechamiento de los recursos
naturales, tal es el caso del uso de minerales arcillosos en la fabricacion de
materiales ceramicos (Moya Serafin, y otros, 2007). La mejora de las técnicas de
procesamiento conducira al crecimiento continuo de aplicaciones tradicionales y al
desarrollo de nuevos e innovadores productos de arcilla (Murray, 2000). La
composiciéon mineralégica y el tamafo de particula de las arcillas son de las
propiedades mas importantes que influyen directamente en las cualidades fisico-

mecanicas que presentan los materiales.



Las caracteristicas de los ceramicos dependen de su composicion quimica y
estructura cristalina que posean, la mayoria de las veces el tratamiento térmico
modifica esta estructura cristalina sin alterar la composicion quimica
(neoformacién), proporcionando caracteristicas concretas respecto a la estructura

cristalina deseada.

El efecto que produce la temperatura en los materiales arcillosos es dificil de
evaluar, debido a que tienen una composicion mineralégica compleja que induce
una serie de transformaciones de fases que se producen durante el proceso
(Linares & Huertas, 2008); El cambio de fases se presenta con mayor frecuencia
cuando se realizan combinaciones entre minerales arcillosos y rocas no
carbonatadas, lo que produce estructuras solidas, ligeras, resistentes a corrosion y
que soportan temperaturas elevadas; estos materiales pueden ser utilizados en

diversas aplicaciones dentro del entorno industrial y social.

En general la mayoria de los materiales ceramicos tradicionales presentan un
tamafno de grano grueso y una alta porosidad; en los ceramicos avanzados el
tamano de grano es fino y la porosidad es variable dependiendo de su aplicacién.
Un material poroso es un sdlido con una estructura macroporosa que le confiere
cierta funcionalidad (Ishizaki, Komarneni, & Nanko, 1998); cuando se habla de
porosidad, se refiere a la fraccion en volumen de poros en relacion al volumen
total del material (Ortiz Landeros & Pfeiffer, 2010); los materiales porosos son
utilizados en diversas aplicaciones como filtros, adsorbentes, absorbentes,
membranas de separacion, catalizadores, soportes de catalizadores, aislantes
térmicos, biomateriales y sensores, entre otras aplicaciones (Ortiz Landeros &
Pfeiffer, 2010).

Los materiales ceramicos presentan gran estabilidad fisicoquimica, resistencia al
desgaste, elevada dureza, resistencia a la corrosion y alta estabilidad estructural a
temperatura elevada; pero presentan desventajas respecto a las propiedades



mecanicas, ya que son fragiles, baja resistencia a la compresién y flexion, lo cual

limita sus aplicaciones estructurales (Moya Serafin, y otros, 2007).

La mayoria de los materiales ceramicos de tipo porosos experimentan fracturas
antes de llegar a deformarse, por lo que se han desarrollado algunas
investigaciones respecto al aumento de la resistencia a la rotura y a la tenacidad
mediante una adecuada eleccion de las materias primas y modificando el proceso

de fabricacion.

El presente trabajo se enfoca principalmente a evaluar la resistencia de los
materiales ceramicos elaborados a partir de materias primas del estado de

Hidalgo.

Para la elaboracién de los ceramicos se utilizaron minerales arcillosos como:
caolin, calcita, crisotilo, wollastonita y una roca (diatomita); caolin proveniente de
la region de Huayacocotla Ver., calcita del municipio de San Salvador, wollastonita
de Jacala y diatomita de Acatlan, y el crisotilo del municipio de Cuicatlan del

estado de Oaxaca.

El trabajo consta de ocho capitulos: el primer capitulo es la introduccion, que

muestra el contexto general del trabajo planteado.

En el segundo capitulo se presenta una revision de los antecedentes (trabajos
previos) del tema de estudio para tener una mejor referencia del trabajo realizado

en esta investigacion.

El tercer capitulo justifica a través de argumentos sustentables el trabajo en

cuestion.



El cuarto capitulo presenta la hipétesis del trabajo, la cual busca explicar mediante
una idea, la aplicacion de ceramicos tradicionales de bajo costo en nuevas areas

del entorno industrial y social.

En el capitulo quinto, se plantea el objetivo general del trabajo de investigacion.

El capitulo sexto estd dedicado a la metodologia de trabajo, es decir, las
actividades realizadas dentro y fuera de laboratorio, desde la obtencion de las

muestras hasta su caracterizacion.

En el capitulo séptimo se redactan los resultados obtenidos a partir de las técnicas
analiticas y los métodos de ensayo realizados, asi como la interpretacion de los

mismos.

Finalmente, el capitulo octavo da a conocer las conclusiones del trabajo de

investigacion realizado y las posibles lineas de investigacion a futuro.



2.- ANTECEDENTES

Desde el punto de vista industrial, la mayor parte de las aplicaciones de las arcillas
en productos nuevos e innovadores requieren especificaciones estrictas en cuanto
a su composicién quimica, petrografia, blancura, tamafio y distribucion de particula
(Diaz Rodriguez & Torrecillas, 2002; Murray, 2000). Hoy en dia las arcillas
comerciales, aquellas que sirven como materia prima industrial figuran entre los
recursos minerales mas importantes por el volumen explotado y por el valor de la
produccion. Las aplicaciones son diversas, algunas de las mas importantes
incluyen ceramica, papel, pintura, plasticos, fluidos de perforacion, adhesivos de
fundicion, portadores quimicos, barreras de liquidos, decoloracion y catalisis, entre
otras (Diaz Rodriguez & Torrecillas, 2002; Murray, 2000).

La caolinita, esméctica, paligorskita y sepiolita son los minerales industriales mas
importantes y utiles para ser utilizadas en diferentes aplicaciones, varias arcillas
de caolinita (Al>SiO5 (OH)4) se han empleado para preparar materiales ceramicos
basandose en mullita; algunos como soporte se utilizan para reforzar elementos
fragiles a fin de proporcionar mayor fuerza estructural; generalmente fabricados a
partir de alumina (Al,O3), cordierita (2MgO-2Al,03-5Si0,) y mullita (3Al,03-2Si05)

que tienen un costo relativamente elevado (Murray, 2000).

Las principales materias primas ceramicas utilizadas son silicatos y/o rocas que
contienen abundancia de silicatos, los minerales mayoritarios que constituyen los
ceramicos son: cuarzo, feldespatos, nefelina, talco, magnesita, olivino, serpentina,
sepiolita, vermiculita, wollastonita, cromita, grafito, andalucita/sillimanita/distena,
cordierita, pirofilita, minerales de litio, zircon que se muestran en la tabla 1 (Galan
Huertos & Aparicio Fernandez, 2006). Como rocas se utilizan arcillas comunes,
margas, caolines, arcillas caoliniferas, pizarras, bauxitas y lateritas, areniscas y
cuarcitas, basaltos, tobas, vidrios volcanicos, granitos y pegmatitas, diatomitas,
caliza y dolomias que se muestran en la tabla 2 (Galan Huertos & Aparicio
Fernandez, 2006).



Tabla 1.- Principales minerales utilizados como materia prima ceramica (Galan Huertos &
Aparicio Fernandez, 2006).

Tipos de yacimientos

Formas Minerales Férmulas
frecuentes
Cuarcitas, areniscas, diques
- . de cuarzo, vidrios volcanicos,
Silice Cuarzo SiO, . O
sedimentos de precipitacion
quimica.
Ortoclasa Microclina KSi;O5Al Pegmatitas, arenas de

Feldespatos

Plagioclasas

NaAlISi308 (Albita)

CaSi,03Al, (Anortita)

descomposicion de granitos y
gneises.

Nesosilicatos

Andalucita, Silimanita,
Distena

Al,0SiO,

Aureolas de metamorfismo de
rocas igneas en sedimentos
arcillosos, gneises, esquistos y
pegmatitas.

aluminicos y
otros
minerales de

Corindon

Y-Al,O3

Pegmatitas pobres en silice,
rocas ricas en Aluminio
metamorfizadas.

aluminio

Pirofilita

Al, Sis O1o (OH),

Pizarras aluminicas de
metamorfismo regional bajo.

Olivino

Mg,SiO, (Forsterita)

Rocas ultrabasicas

Talco

Mg3SisO19(OH),

Dolomias silicificadas,
serpentinas y olivinos
alterados, ambientes
metasomaticos, hidrotermal y
de metamorfismo regional.

Silicatos
Magnésicos y

Cordierita

MQQSi5A|O18Al3

Rocas de Mg y Al fuertemente
metamorfizadas, esquistos y
gneises inyectados por rocas

igneas.

otros
minerales de
Mg

Magnesita

MgCO3

Series carbonatadas
metamorfizadas, asociada a
serpentina, marmoles.

Vermiculita

(Mg, Fe, Al)

(SI, A|)4010(OH)24H20

Pegmatitas maficas, en
serpentinas, alteracion de
biotitas.

Sepiolita

Si12030(OH)4sMgg4H,O

Rocas basicas y serpentinitas
alteradas, cuencas
sedimentarias continentales
basicas.

Otros
Minerales

Wollastonita

CaSiO;

Calizas impuras
metamorfizadas.

Grafito

c

Rocas carbonosas
metamorfizadas por altas
temperaturas.

Zircon

ZrSiO4

Placeres, accesorios en rocas
pluténicas y metamoérficas
acidas.

Cromita

FeCr204

Rocas ultrabasicas, placeres.




Tabla 2.- Principales rocas utilizadas como materia prima ceramica (Galan Huertos &
Aparicio Fernandez, 2006).

Nombre de la Roca Mineralogia esencial Formula mineral
Caolinita y metahalloysita
Ha”oySita Al4Si4010(OH)g
Caolin Feldespato, cuarzo ALS: HY)-4H
lllita (mica degradada y de tamafio 4814010(OH)s 4H;0
pequefio)
Arcilla refractaria Caolinita, cuarzo, illita
Gibbsita Al (OH)3
. Diasporo a-AlO (OH)
Bauxita .
Bohemita Y-AIO(OH)
Cuarzo, caolinita, oxidos de Fe
Cuarzo, feldespatos
Granito Moscovita KAILSizAlO1o(OH),
Biotita K(Al, Mg, Fe)3SizAlOo(OH,F),
Cuarzos, feldespatos, illita )
Pizarra Mg, Fe, Al)s (Si, Al)4O4o (OH
Clorita (Mg s ( )a010 (OH)sg
Caliza Calcita, aragonito CaCO;
Dolomia Dolomita (Ca, Mg) (CO3),
Serpentina Crisotilo y antigorita MggSisO+o(OH)g
Arenisca, cuarcita Cuarzo SiO,
Cuarzo, calcita, dolomita, caolinita, .
Arcillas ceramicas illita, clorita, vermiculita, oxidos de (Al, Mg, F?)ﬁ (S.I’ Al)s (OH),
. . O10X 0.7 nH20
Fe, montmorillonita.

2.1.- Materiales arcillosos

Las arcillas son materiales naturales repartidos en la superficie de la corteza
terrestre y en ocasiones pueden formar masas plasticas al ser mezclados con
agua para fabricar productos ceramicos mediante el secado o la coccion (Linares
& Huertas, 2008; Diaz Rodriguez & Torrecillas, 2002; Sanfeliu T, 2001).



La Real Academia Espafola menciona que arcilla se define: “Substancia mineral,
ordinariamente blanca, combinacion de silice y alumina; empapada en agua, da
olor caracteristico y se hace muy plastica, y por la calcinacion pierde esta
propiedad y se contrae (arcilla figulina: la que contiene caliza, arena, 6xidos de
hierro, efc., y es de uso corriente en alfareria)” (Diaz Rodriguez & Torrecillas,
2002).

En ocasiones, los minerales de la arcilla o filosilicatos son definidos dentro de la
fraccion fina de suelo y sedimento que se encuentra en una serie de minerales
cristalinos con estructura laminar de filosilicatos que se encuentran constituidos
por ilita, montmorillonita, clorita, caolinita e interestratificados; parte mayoritaria de
dicha fraccion; es decir, materiales arcillosos naturales con asociaciones de
minerales de tamafio diverso con predominio de fracciones finas; los minerales de
grano grueso se encuentran normalmente en cuarzo, feldespatos alcalinos vy

plagioclasas, carbonatos, yeso y oxidos de hierro (Barahona, 1974).

La definicion mas reciente del concepto “arcilla”, segun la nomenclatura de los
comités de la AIPEA (Asociacion internacional para el estudio de arcillas) y de la
Clay Minerals Society (CMS) es “Materia prima natural con una constitucion de
partida compuesta por minerales de tamario fino que se comporta plasticamente
con el agua y que endurece al ser secada o calentada” (Diaz Rodriguez &
Torrecillas, 2002).

2.2.- Origen de los materiales arcillosos

Los materiales arcillosos se originan a partir de los procesos de meteorizacion que
ocurren en el suelo, donde los minerales constitutivos de la roca original son
destruidos por un conjunto de agentes climaticos y biolégicos que favorecen el
fendmeno de hidrdlisis de los minerales primarios y originan la neoformacion de
otros filosilicatos en equilibrio con las condiciones ambientales. El tipo y cantidad

de cada uno de los minerales neoformados depende de la naturaleza de la roca



madre y de las condiciones climaticas del lugar, en ocasiones se pueden producir

a pequefa escala por alteracion hidrotermal de rocas.

Cuando se produce la erosién hidrica, todo el conjunto de materiales procedentes
de suelo o de alteraciones son transportados por los rios a las cuencas
sedimentarias; si las condiciones geologicas del area fuente restringen la erosion
de particulas gruesas, los sedimentos resultantes en las cuencas de
sedimentacién seran fundamentalmente arcillosos (Linares & Huertas, 2008;
Garcia-Fayos, 2004) .

Las arcillas se pueden considerar como acumulaciones naturales consolidadas o
no, de tamano de grano fino < 1 um segun los quimicos que estudian los coloides,
< 2 ym segun los mineralogistas e investigadores del suelo, y < 4 ym, segun los
sedimentdlogos; constituidas por minerales arcillosos variados (silicatos
aluminicos hidratados, con iones de Mg, Fe, K y Na) y otros minerales
acompanfnantes como cuarzo, feldespatos, carbonatos, etc., (Diaz Rodriguez &
Torrecillas, 2002).

2.3.- Minerales

Un mineral es un solido natural que posee composicion quimica y propiedades
fisicas definidas, generalmente posee una estructura interna organizada como
consecuencia de un ordenamiento sistematico de los atomos que lo constituyen,
es decir, son cristalinos, otros minerales carecen de esta propiedad de ordenacion
y son amorfos tales como vidrio volcanico, ambar, gel, carboén, asfalto.

A las substancias amorfas se les denominan mineraloides y no constituyen en
realidad especies estables definidas, sino fases intermedias de reestructuracion,
cuyo estado final son minerales perfectamente cristalinos (Servicio Geologico
Méxicano, 2017).



2.4.- Rocas

Las rocas son agregados naturales formados por uno a mas minerales y/o
mineraloides que responden a condiciones de formacion que se manifiestan con
frecuencia y en extensiones importantes en la estructura de la corteza terrestre.
Los minerales que forman una roca determinada se distinguen la presencia de
minerales esenciales y alternos; los esenciales son los que se presentan de una
manera constante en la composicion de la roca y la ausencia de uno de ellos hace
que la combinacién de minerales se clasifique como una roca diferente a la
anterior, un mineral es alterno cuando su presencia en una roca no es precisa

para la existencia de la misma.

Las rocas entonces se clasifican segun su modo de formacién u origen en tres
grupos: Igneas, Sedimentarias y Metambrficas; y cada grupo contiene a su vez
gran variedad de tipos de roca que difieren entre si por su composicién y textura

(Servicio Geologico Méxicano, 2017).

Algunos trabajos relacionados con este tema de estudio y que han servido como

punto de partida, se mencionan a continuacion:

Rhee S., (1975), en su trabajo “Porosity-Thermal Conductivity Correlations for
Ceramic Materials”, considera que la conductividad térmica de los materiales
porosos disminuye a medida que la porosidad aumenta, esta porosidad se debe,
en especial, a las condiciones del proceso de fabricacion empleado. La presencia
de poros implica una resistencia mecanica baja; al combinar de forma apropiada
las materias primas y las técnicas de proceso es posible obtener ceramicos
porosos con alta resistencia mecanica y quimica, asi como una apropiada

refractariedad y uniformidad estructural.

Ribero, et al., (2006), en su trabajo denominado “Disminucion de la temperatura en

la sintesis de un material ceramico altamente refractario (mullita) a partir de



hidroxihidrogeles” estudian materiales refractarios por vias convencionales como
descomposicién térmica de las materias primas, sinterizacién o fusion, utilizando
altas temperaturas y largos periodos de tiempo en el proceso. Logran obtener
mullita de buena cristalinidad en un tiempo de procesamiento corto y a menor
temperatura con relacién a lo referido en la literatura (1700 °C * 96 h vs 1500 °C *
4 h).

Grasselli, et al., (2007), realizaron una comparacién de los polimorfos de alumina
7-AlbO3 (YA) y a-Al,O3 (aA) como materia prima junto con dolomita (CaMg (COs3).)
para obtener materiales refractarios aluminosos, obteniendo la fase espinela como
fase mayoritaria (MgAl,Q4 in-situ) con esta fase espinela se mejoran radicalmente
las propiedades mecanicas del refractario, se encontré que la y-Al,O3 favorece a la

formacion de esta fase a menor temperatura.

Munoz R., et al., (2007), estudiaron algunas arcillas de la regién de Guapi como la
materia prima mas importante para elaborar ceramica tradicional. Fue necesario
caracterizarlas fisica y quimicamente para poder optimizar sus propiedades y
potencializar su uso, por medio de espectroscopia infrarroja (FTIR), difraccion de
rayos X (DRX), fluorescencia de rayos X (FRX), analisis térmicos (ATD/TG) y
microscopia electronica de transmision (MET), ademas realizaron ensayos de

plasticidad, limites liquido y plastico.

Cuichan, et al., (2008), describen la elaboracion y disefio de un ladrillo refractario
de medidas 22x11x6 cm utilizando materias primas nacionales de Ecuador,
empleados en la construccion, mantenimiento y reparacion de hornos de crisol y
cubilote. La finalidad es obtener un producto de similares caracteristicas a los
exportados de otros paises, eliminando de esta manera los costos de adquisicion,
determinando que el disefio con la materia prima nacional es adecuado para

sustituir los ladrillos comerciales.



Ferrer, et al., (2011), en su trabajo denominado “Construccién y caracterizacién de
ceramicas porosas a partir de espumas de poliuretano y barbotinas de arcillas
rojas” fabricaron probetas ceramicas porosas de 4x12x 2 cm a partir de espumas
de poliuretano inmersas en barbotinas de arcillas rojas con una densidad de 1,5
g/cm?® y tamafio de particula pasante al tamiz ASTM 325 (45 pym). Con el objetivo
de obtener ceramicas con diferentes porosidades utilizando espumas con cuatro
tipos de densidades. La fabricacién de la probeta, consistio en comprimir y saturar
la espuma con barbotina por 24 h; secando a temperatura ambiente por 48 h y
12 h en estufa; posteriormente, se realizé la coccion en mufla eléctrica a una
temperatura maxima de 1000 °C durante 4 h. El porcentaje de porosidad por
absorcidn de agua se determind usando la norma NTC 4321-3, el estudio de la
superficie y la densidad de porosidad se hallé usando microscopia 6ptica, mientras

que para la resistencia mecanica a la flexién se us6 la norma ISO 10545-4.

Rodriguez, et al., (2011), estudian materiales arcillosos que puedan utilizarse en la
industria refractaria en hornos rotatorios, la investigacion se enfoca en la creacion
y desarrollo de nuevos y mejores revestimientos refractarios. De acuerdo con las
investigaciones, para lograr un mejoramiento en las propiedades de los
refractarios se debera poner atencion en la optimizacion de la matriz refractaria,
realizar un cuidadoso disefio de combinacion de fases vy caracteristicas
microestructurales, por lo que al incrementar la resistencia del enlace
microestructural, este mejorara la resistencia mecanica con lo cual soportara

diversos tipos de esfuerzos durante el servicio.

Ke, et al., (2012), en su estudio denominado “Dolomita, wollastonita y calcita como
diferentes fuentes de CaO en porcelana a base de anortita” estudiaron la
elaboracién de porcelana basada en anortita, prepararon tres diferentes fuentes de
CaO incluida dolomita, wollastonita y calcita. EI CaO produce un efecto en la
microestructura y en algunas propiedades como el comportamiento de
sinterizacion, resistencia a la flexion, expansién térmica y calidad de apariencia.

Los resultados experimentales mostraron que la microestructura y las propiedades



de la porcelana se vieron afectados por las diferentes fuentes de CaO. La anortita
fue la fase cristalina principal en todas las muestras sinterizadas a temperaturas
de 1200, 1215 y 1230 °C. La resistencia maxima a la flexién alcanz6 110 MPa
cuando la fuente de CaO fue wollastonita. Cuando la fuente de CaO wollastonita o
calcita, la porcelana basada en anortita tiene coeficiente de expansion térmica

baja con la formacion de la fase anortita sustancial.

Ticona, et al., (2012), efectuaron la caracterizacion quimica, mineraldgica y
estructural de dos yacimientos de arcillas en La Paz, Bolivia; para saber si cumplia
con las condiciones necesarias para la produccion de ceramicos. Los métodos
utilizados en este estudio fueron, espectroscopia de fluorescencia de rayos X,

ICP-plasma, difraccion de rayos X, y microscopia electrénica de barrido.

Ptacek, et al., (2012), estudiaron la descomposicion térmica de caolin (> 90 %
caolinita) en peso, con algunas impurezas como mica, cuarzo y contenido de
oxidos colorantes de hematita y rutilo (< 0,85y 0,2 %), respectivamente y diametro
de grano de 1.2 a 1.4 um. El polvo compactado se sinterizé a partir de 0.75 hasta
10 °C min™". El mecanismo de la formacién de mullita y cristobalita se cambia a
ritmos de calentamiento superior a 6 °C min”. Los valores de energia de
activacion aparentes de formaciones de mullita y cristobalita fueron determinados
por la ecuacion Kissinger y por ecuaciones de tipo integral de este mecanismo y la
termodinamica del proceso se evaluaron a través de las leyes Kissinger y Eyring,

respectivamente.

Harabi, et al., (2013), en su estudio “Un nuevo y econdmico enfoque para la
fabricacion de una membrana porosa resistente utilizando como soporte caolin y
CaCOgj3” fabricaron membranas porosas a partir de caolin (haloysita
Al,03-2Si0,-4H,0) y calcita (CaCOg3) en lugar de Al,Os. Las ceramicas fueron
obtenidas por reaccion en estado sélido. Adicionaron diferentes cantidades de
calcita en peso (10:28 %) con la finalidad de controlar la distribucion y tamarios

poros, se utilizaron diferentes temperaturas para el sinterizado asi como diversas



presiones para el conformado de las piezas. Los mejores resultados se obtuvieron
con un composito elaborado a base de 85% de caolin + 15 % en peso de calcita
(K15C) donde se obtuvo una porosidad de 45-52 %, un tamafio de poro promedio
de 3 ym ademas de registrar un esfuerzo maximo a la flexion de 87 MPa cuando
fueron sinterizados a 1100-1250 °C. Se identificaron como fases minerales mullita
y anortita asi que, las membranas que contiene este tipo de fases pueden ser

usadas incluso para filtracién de acidos.

Simao, et al., (2014), estudiaron la transformacion y caracterizacion de ceramicas
porosas a base de materias primas minerales de bajo costo. Donde ensayaron
tres formulaciones con carbonato de calcio (CaCO3s) como agente generador de
poros y diferentes proporciones de caolin, feldespato potasico, albita, cuarzo y
arcilla blanca. Los cuerpos resultantes muestran porosidad aparente de (28-32 %),
resistencia a la flexién (7.29 MPa), coeficientes de permeabilidad y tamafo medio
de los poros de (0.706-1.137 pm) adecuados para una membrana de separacion
(filtro). La formulacién adecuada contiene 50 % caolin, 20 % de roca caliza, 10 %

feldespato potasico, 10 % albita y 10 % de cuarzo (base seca).

Zhang, et al., (2014), estudiaron el composito (Ti-Al) para membranas ceramicas
por medio del método de oxidacion in-situ. La temperatura de oxidacion tiene un
efecto significativo en la microestructura de la membrana ceramica, con espesor y
el aumento de tamafo de poro decreciente a medida que la temperatura de
oxidacion varié de 650 a 900 °C. Este resultado fue confirmado por imagenes al
MEB, que mostraron aumento en el espesor de membrana ceramica y mayor
oxidacion por la temperatura. Los resultados de DRX y (SPX) indicaron que se
formé una capa de ceramica que consiste en una mezcla amorfa de Al,O3; y TiO;
después de la oxidacion a diferentes temperaturas. Para un tratamiento de
oxidacion de 750 °C durante 2 h, el tamano de poro de las membranas fue de
0.44 um. El peso y flujo de nitrégeno de las membranas no mostré ningun cambio
después del tratamiento ultrasénico, lo que indica que las membranas

ceramicas/compésito (Ti-Al) deben mantener una buena estabilidad.



Deng, et al., (2015), prepararon ceramica porosa de mullita a través de espuma
gelcasting utilizando polvo de mullita grado industrial como las principales materias
primas, ISOBAM-104 como el agente dispersante y carboximetil celulosa de sodio
como agente estabilizante de espuma vy lauril sulfato de trietanolamina gelificante
como la formacién de espuma agente. Los efectos de los parametros de
procesamiento tales como el tipo y la cantidad de aditivo, nivel de carga solido,
ademas propiedades y comportamientos de gelificacion de las suspensiones
fueron investigados. Las muestras en verde se secaron a 100 °C durante 24 h y
fueron sinterizadas a 1600 °C durante 2 h, las microestructuras y propiedades de
las muestras ceramicas porosas resultantes se caracterizaron por su nivel de

porosidad, estructura y el tamafio de poro ademas de sus propiedades mecanicas.

Lorente-Ayza, et al., (2015), en su trabajo “Comparacion de soportes ceramicos de
bajo costo extruidos y prensados para membranas de microfiltracién” realizaron
una comparacioén entre soportes ceramicos para membranas de microfiltracion
utilizando la misma composicion, mediante compresion y extrusion en términos de
la microestructura y las propiedades. Determinado que los soportes extruidos
muestran una menor porosidad y tamafio de poro mas pequefio que los soportes
prensados. Utilizando un alto contenido de arcilla en la composicién de partida. En
contraste, la diferencia de porosidad tiende a desaparecer cuando se anadio
almidon en la composicion inicial. La resistencia mecanica y variacién decreciente
con la porosidad, que fue influenciado por el arranque la composicién y el método
de conformacion. La permeabilidad al agua refleja el fuerte efecto del tamafo
medio de poro. Los soportes sintetizados a partir de la composicion con el mayor
contenido de arcilla mostraron la permeabilidad mas baja, mientras que los
obtenidos a partir de la composicion arcilla incluyendo almidén mostro el valor mas

alto.

Saponji¢, et al (2015), obtuvieron ceramicas porosas de silice a partir de tierra de
diatomeas como fuente de silice y acido bérico como un aditivo de bajo costo. La

formacion de las piezas se realizd bajo presion y baja temperatura de



sinterizacion. La materia prima de partida, diatomita de la mina de carb6on de
Serbia, se purific6 de impurezas organicas e inorganicas mediante el uso de
tratamiento térmico y quimico. El acido bérico se usé como la union y sinterizaciéon
hasta 2 % en peso. El polvo se compactado mediante diferentes presiones de 40,
60 y 80 MPa. Las muestras prensadas se sinterizaron a 850, 1000, 1150 y
1300 °C durante 4 h en atmosfera de aire. Presentaron porosidad relativamente
alta en el intervalo de 60-70 % se obtiene para las muestras prensadas en 40, 60 y
80 MPa y sinterizadas a 1000 °C. La mediana del tamafio de los diametros de
poro esta en el rango de macro-poros hasta 2 ym en las muestras sinterizadas a
1150 y 1300 °C.

De acuerdo con la informacién consultada durante la revision bibliografica de
estudios previos relacionados a ceramicos, se tiene; un panorama para la
seleccion de la materia prima que debera cumplir con ciertas caracteristicas para
el desarrollo y fabricacion de materiales ceramicos, con lo anterior se deberan

obtener resultados favorables en el desarrollo de esta investigacion.

2.5.- Materias primas ceramicas

La materia prima ceramica es el material de partida con el que se fabrica el
producto ceramico tradicional, esencialmente arcillas plasticas o no plasticas que
puedan tener una funcién desgrasante que reducen la plasticidad permitiendo una
mejor manipulacién y facilitando el secado, también pueden ser considerados
elementos fundentes que facilitan la coccién a menor temperatura e introducen los

elementos necesarios para la formacién de nuevas fases.

Materias primas para ceramicos avanzados.- Ademas de las arcillas se utilizan
polvos de alta pureza a base de 6xidos de Al, Si, Zr, Be, nitruros y boruros, con un
proceso de produccion utilizando materias primas de alta pureza y un control de

calidad de la microestructura y propiedades fisicas riguroso.



Los materiales ceramicos avanzados o especiales se pueden subdividir en
bioceramicos, ferroeléctricos, piezoeléctricos y electroopticos; son materiales

compuestos a base de mulita, fibra, metales y ceramica, etc.

2.6.- Eleccion de las materias primas ceramicas

La eleccion de una materia prima depende generalmente de su disponibilidad y del
producto que se desea, esta condicionada por las caracteristicas de los polvos o
de la pasta para el proceso de conformado elegido, y por las propiedades

determinadas.

Debido a lo anterior es indispensable conocer la composicion quimica y estructural
de un mineral, para comprender sus propiedades y para resolver el problema
practico de donde y cémo utilizarlo a fin de lograr el mejor impacto técnico-

econdmico-ambiental.

Las arcillas son resistentes a elevadas temperaturas, apropiadas para diversas
aplicaciones tales como: material refractario en recubrimientos para hornos,
aislantes térmicos, aislantes acusticos, colectores de polvos y membranas porosas
para filtros, por mencionar algunas aplicaciones (Alves, Silva, Campos, & Torres,
2016; Chakraborty, 2014).

2.7.- Materiales de partida
Para realizar este trabajo de investigacion, se ha planteado evaluar tres materiales

arcillosos los cuales son; caolin, crisotilo y wollastonita, y una roca que es la

diatomita, en la tabla 3 se presentan sus principales caracteristicas.



Tabla 3.- Caracteristicas mas relevantes de los minerales arcillosos y roca a utilizar.

Nombre Calcita Caolin Crisotilo Diatomita Wollastonita
Clase Carbonatos Filosilicatos Filosilicatos . R. . Inosilicatos
Sedimentaria
Formula CaCO3 AIZSiZOS(OH)4 MgBSiZOS(OH)4 SiOz*nHZO CaSiO3
_ Si0,=86.30 %
Al O_=39.5 % MgO=43 ¢ 2
Composicion | CA0=5608% (S G 4y o AL0=450%  Ca0=483%
omposicion - co =43.97 % 2 O 2 Fe 0,=157%  SiO=51.7%
HO=14% H O0=13 % 273 2
2 2 Ca0=143 %
S'.Ste”.‘a Hexagonal Triclinico Monoclinico Hexagonal Triclinico
Cristalino
Brillo Vitreo Mate Sedoso Sedoso o vitreo | Sedoso o vitreo
Color Blanco a Blanco mate Verde, gris, Blanco Blanco a
Incoloro amarillo Incoloro
Raya Blanca Blanca Blanca Blanca Blanca
Densidad
3 2.71 2.6 2.53 19-23 2.8-3.1
(g/cm )
Dureza
(Mohs) 3 1 25-35 45-5 45-50
P. Molecular 100.08 259.16 554 - 116
(g/mol)
P. Fusioén 1400 °C 1600 °C >1500 °C 1750 °C 1540 °C
Ceramica, Ceramica,
Fabricacion de cemento, Asbestos y Filtros, carga en
Aplicaciones farmacéutica, aislantes ceramica y plasticos,
cal y cementos i . . .
plasticos y térmicos pinturas metalurgia y
pinturas pinturas

A continuacion se da una

caracterizaron en este trabajo.

introduccion de cada mineral

y roca que se




2.7.1.- Caolin

La caolinita (Al,03:2Si0O2:2H,0) es el mineral mas comun dentro de la familia del
caolin, y sus propiedades fisicas y quimicas determinan su uso como mineral
industrial en diferentes aplicaciones de acuerdo a su pureza y origen geoldgico
(Ekosse, G., 2010; Diaz Rodriguez & Torrecillas, 2002; Murray, 2000).

El caolin es de color blanco, aunque puede tener diversos colores debido a las
impurezas de Fe y Ti, brillo generalmente terroso mate, higroscépico, plasticidad
baja a moderada, inerte ante agentes quimicos, inoloro, aislante eléctrico,
moldeable, estable a alta temperatura, no tdéxico, no abrasivo, elevada

refractariedad y facilidad de dispersién; este mineral se muestra en la figura 1.

Figura 1.- Muestra de caolin del municipio de Huayacocotla, Ver., utilizada como materia
prima.

En el municipio de Huayacocotla, Ver., se tiene yacimientos de caolin con alto
contenido de silice. Las rocas aflorantes en el area son principalmente tobas de
composicion riolitica, las cuales presentan alteracion hidrotermal (silicificacion y

caolinizacion).

Esta unidad litolégica se encuentra descansando sobre lutitas y areniscas de la

formacion Huayacocotla y esta cubierta parcialmente por basaltos y andesitas.



Las aplicaciones industriales del caolin son en: pinturas, papel, caucho, plasticos,

tinta y ceramica.

Trabajos previos sobre la utilizacion del caolin como materia prima principal para
elaboracion de materiales ceramicos se consideraron para este trabajo de

investigacion.

2.7.2.- Crisotilo

El crisotilo (MgsSi»Os5(OH)4) es un silicato de magnesio fibroso que se encuentra
en la naturaleza de color verde, el cual no se quema ni se corroe, es resistente a
la mayoria de sustancias quimicas, es flexible y posee una alta resistencia a la

tensién, se muestra en la figura 2.

Figura 2.- Muestra de crisotilo del municipio de Cuicatlan, Oax., utilizada como materia
prima.

Esta combinacion especial de sus propiedades hace al crisotilo un material
extremadamente util por lo que se ha comercializado durante muchas décadas
para diferentes aplicaciones, cabe mencionar que cuando es convertido a fibras
asbesto es cancerigeno, causando muertes por cancer ocupacional (International

Agency for Research on Cancer, 2012; Environmental Health Criteria, 1998).



En el municipio de Cuicatlan, Oaxaca., se presentan grandes cuerpos de rocas
ultrabasicas en proceso de serpentinizacién en las cuales se presentan varios
afloramientos de asbestos de calidad crisotilo.

Este mineral se ha utilizado como un componente principal en la fabricacion de
cementos ligeros y reforzados, en materiales de friccidon y selladores de alta
temperatura, como los que se usan en juntas, aislantes de sonido, textiles, filtros,

laminas, balatas, etc.

2.7.3.- Diatomita

La diatomita (SiO2'nH,O) es una roca sedimentaria silicea formada por
microfésiles de diatomeas que son algas marinas unicelulares que secretan un
esqueleto siliceo llamado frustula (Coordinaciéon General de Mineria, 2013;
Cabrera La Rosa, 1963)., se presenta de color blanco generalmente como se

muestra en la figura 3.

Figura 3.- Muestra de diatomita del municipio de Acatlan, Hgo., utilizada como materia

prima.

Dado que la diatomita se forma de los restos flotantes de las diatomeas, se
encuentra cerca del agua superficial y se divide en dos categorias basadas segun
la fuente de procedencia: agua dulce y agua salada; la tierra de diatomeas de

agua dulce tiene bajo contenido de silice cristalina y las de agua salada contienen
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alto contenido de silice, haciéndole un material Gtil para los filtros debido a las

caracteristicas tamizantes de los cristales.

En el estado de Hidalgo la diatomita se localiza en el municipio de Acatlan, con
fragmentos de restos fosiles, en afloramientos ligeramente deleznables, con poco
0 escasas impurezas. La estructura mineralizada presenta forma de manto
alargado, por lo general se usa en todo el mundo para variadas aplicaciones

dependiendo de su pureza.

La diatomita de alta pureza se usa principalmente como material filtrante y la de
menor grado de pureza, se usa en la produccion de materiales aislantes, pinturas,
barnices, lacas, papel, insecticidas, plasticos, composiciones asfalticas,
fertilizantes y una extensa variedad de productos térmicos, etc., (Coordinacion
General de Mineria, 2013).

2.7.4.- Wollastonita

El mineral wollastonita (CaSiO3) es un silicato de calcio que se muestra en la
figura 4, se forma por metamorfismo de contacto o metasomatismo de calizas
siliceas o cualquier otra roca calcarea, mediante formacion de Skarn: cuarzo-

calcita-wollastonita-granate-diopsido.

Figura 4.- Muestra de wollastonita del municipio de Nicolas Flores, Hgo., utilizada como

materia prima.



De forma artificial se puede obtener a partir de 6xido de calcio (CaO) y cuarzo
(SiOz), la wollastonita es estable a baja temperatura, y se transforma en
pseudowollastonita a 1125 °C; existen varios polimorfos de baja temperatura,
wollastonita-1T de simetria triclinica y wollastonita-2M monoclinica (Sandoval &
Ibanez, 1998).

En Villa de Juarez, municipio de Nicolas Flores, Hgo., la wollastonita se situa en
afloramientos de composicion granodioritica en el que se describe petrologia

granitica y yacimientos de formacion tipo Skarn.

El principal uso de la wollastonita se centra en la industria ceramica, a la que se
destina un 40 % de la produccién para remocion de impurezas a bajas
temperaturas (fritas) y esmaltes; también se utiliza como soporte en pinturas
anticorrosién, metalurgia y sustituto de los asbestos por su caracter no
carcindgeno, en plasticos y resinas (Fernandez Callani & Galan, 1996; Roskill

Information Services, 1996).



3.- JUSTIFICACION

En las ultimas décadas, los ceramicos porosos han sido de gran importancia por
sus propiedades térmicas, fisicas, quimicas y mecanicas, ya que se pueden
aplicar en muchas areas de la industria, tales como aislantes térmicos y acusticos,
sensores, paneles, hornos, filtros para fundicion de metales, catalizadores,

membranas y soportes para diversos usos, etc.

El estado de Hidalgo, siendo uno de los estados mas importantes en minerales
arcillosos, sobre todo en caolin, calcita, diatomita y wollastonita; que son los
materiales necesarios para la produccion de ceramicos. Por lo que se considera
relevante evaluar sus caracteristicas para elaborar materiales ceramicos de uso
especial. Lo que permitira reducir en lo posible la importacion de productos y la

dependencia de tecnologia extranjera.



4.- HIPOTESIS

La hipotesis del presente trabajo es la posibilidad de elaborar materiales
ceramicos porosos con los materiales de caolin, crisotilo, diatomita y wollastonita
adicionando diferentes proporciones de calcita como aditivo, mediante un proceso

de sinterizacion a diferentes temperaturas.



5.- OBJETIVO GENERAL

Caracterizar y sinterizar materiales inorganicos naturales para la fabricacién de
ceramicos porosos a partir de minerales y roca adicionando diferentes porcentajes
en peso de calcita; para obtener materiales de calidad con distintos grados de

porosidad.

5.1.- Objetivos especificos

v' Caracterizar los materiales de partida: caolin, crisotilo, diatomita y wollastonita, a
través de técnicas analiticas convencionales como: espectrofotometria de plasma
por acoplamiento inductivo (ICP) y difraccién de rayos X (DRX); para determinar
sSu composicion quimica y mineralogica; relaciones intertexturales por microscopia
optica de polarizacion (MOP-LT); analisis termogravimétrico (ATG) para variacion
de masa y estabilidad térmica, pérdida por ignicion y temperatura de

ablandamiento mediante calcinacion en horno convencional.

v’ Realizar diferentes mezclas con materia prima y calcita para la elaboracién y

desarrollo de ceramicos.

v’ Caracterizar los ceramicos porosos a través de técnicas convencionales como:
microscopia estereoscoépica (ME), difraccion de rayos X (DRX) y microscopia

electronica de barrido (MEB).

v Determinar contraccion lineal, volumétrica, resistencia a la compresién y evaluar

conforme a la norma ASTM C 373-88 los ceramicos porosos.



6.- METODOLOGIA

La metodologia desarrollada en el presente estudio vislumbrara desde una
descripcion de los diferentes métodos experimentales y técnicas analiticas

aplicadas, asi como una breve explicacion del fundamento tedrico de las mismas.

6.1.- Muestreo

El muestreo se realiz6 de manera aleatoria en una superficie de 3.25 has
aproximadamente, directamente en los depdsitos del material que actualmente
estan en explotacion, utilizando medios mecanicos convencionales.

La calcita proviene de la localidad Xuchitlan, municipio de San Salvador, Hgo.,
entre las coordenadas geograficas 20°28'46" de latitud norte y 99°01'59" de
longitud oeste.

El caolin fue colectado de la mina “La Esperanza”, en el poblado de Huayacocotla,
Ver., entre las coordenadas geograficas 20°25'28" de latitud norte y 98°29'25" de
longitud oeste.

La diatomita corresponde a la localidad de Loma Larga, municipio de Acatlan,
Hgo., se encuentra entre las coordenadas geograficas 20°16'36" de latitud norte y
98°27'24" de longitud oeste.

La muestra del crisotilo se colectd6 a 10 km aproximadamente del municipio de
Cuicatlan, Oaxaca., en la localidad llamada Papalo que se encuentra entre las
coordenadas geograficas 17°50'32" de latitud norte y 96°52'54" de longitud oeste.
Finalmente el depdsito de wollastonita se encuentra proximo a Villa de Juarez,
municipio de Nicolas Flores, Hgo., situado en las coordenadas geograficas
20°52'47" de latitud norte y 99°11'52" de longitud oeste.

6.2.- Preparacion de la materia prima

La preparacion de la materia prima (materiales arcillosos de minerales y roca)

empleada en los diferentes analisis consistio en:



v' Secado de las muestras, se colocaron en recipientes de plastico, para su
secado a temperatura ambiente entre 22-25 °C durante cinco dias para
eliminar todo rastro de humedad.

v Triturado, con la finalidad de reducir el tamafio de las rocas utilizando
herramientas como plancha de acero y mazo, a fin de obtener un tamano
adecuado para continuar con su preparacion, se mezclaron para su
homogeneizacion.

v' Cuarteo, se realiz6é para obtener muestras representativas de cada material
obteniendo 1 kg.

v" Molienda, se realiz6 en seco, utilizando mortero de agata para evitar
contaminacion y obtener un tamafo de particula homogéneo en la materia
prima.

v' Tamizado, este se efectu6é para 100 g de muestra, durante diez minutos
para cada muestra en un Ro-Tap marca Tyler RX-29, para clasificar las
particulas del material y separar aquellas de un tamafio igual o mayor a
74 ym (malla # 200), para este fin se utiliz6 una columna con cinco

diferentes tamices de diversos diametros serie ASTM.

Con los pasos anteriores se obtuvo material representativo de cada una de las
muestras (materia prima), ideal para los diferentes analisis a realizar (Fernandez,
2002; Srodon, Drits, McCarty, Hsieh, & Eberl, 2001).

6.3.- Analisis quimico por ICP de materia prima

En el analisis de espectrofotometria de plasma por acoplamiento inductivo (ICP)
se introduce una corriente de Ar en un campo de radiofrecuencia donde la energia
cinética de los iones Ar+ puede generar temperaturas de hasta 8000 °C. A esta
temperatura se produce la ionizacidn, excitacion y posterior emision de radiacion
de los elementos (atomos e iones) presentes en la muestra. Donde se pueden
determinar concentraciones medibles de ng/l a mgl/l.



Esta técnica (ICP) permiti6 conocer la composicion quimica de los elementos
mayores de la materia prima (material arcilloso y roca). Para este estudio se
analizaron los siguientes elementos mayores calculados en base a 6xidos: Al>Os3,
CaO, K;0, MgO, MnO, FeO, NaxO, TiO,, SiO, y P,0s. Dichos elementos son los
principales constituyentes de los minerales y roca que constituyen la materia prima

en estudio y por otra parte, muestran el posible origen del protolito.

El procedimiento de la digestion de las muestras en cuestion, se realizd6 por
triplicado para cada una de las muestras, se peso 0.2 gr de cada muestra de
material, se digesto con una mezcla de acidos HCI:HNO3 (3:1) y 7 ml de HF, se
utilizé un horno de microondas marca CEM modelo MARS,x, la temperatura y
presion se incrementaron hasta 170 °C y 170 Psi en 25 min., mantenido estas
condiciones durante 15 min., las muestras se enfriaron, y se agregé 35 ml de
HsBOs (4 %) para realizar una segunda digestion mantenido las condiciones,
(Muller, Mesko, Moraes, Korn, & Flores, 2014; EPA, 2004).

El analisis quimico se realizé en un espectrofotometro de plasma por acoplamiento
inductivo (ICP), marca Perkin Elmer, modelo Optima 8300 XL, utilizando un
estandar multielemental de alta pureza Perkin Elmer Pure, part No. N9300224
certificado, para determinar la composicién quimica de elementos mayores en
base a 6xidos en las muestras (Walsh & Howie, 1980). Los limites de deteccién
para las muestras analizadas en (mg/L) fueron: Mg (0.4), Mn (0.012), Na (0.04),
Al (0.16), Ti (0.04), Ca (0.4), K (0.4), Fe (0.08) y Si (4.0).

El calculo del porcentaje a 6xidos se llevd acabo de la siguiente manera. La
conversioén de mg L proporcionados por el equipo de ICP a porcentaje de 6xidos
se realizé conociendo el peso molecular del compuesto respectivo y utilizando la

ecuacion 1:
_ CLxVarxFqxFg
© Ppx10

% O, Ec. 1



Dénde:

Om= Oxido metalico

.= Concentracion leida en el ICP (mg L™)
Vo= Volumen de aforo (L)

Fqa= Factor de dilucion

P»= Peso de la muestra (g)

Fy= Factor gravimétrico

6.4.- Caracterizacion mineralégica de la materia prima

La materia prima esta constituida por diversos minerales y polimorfos de silice que
condicionan su uso. Por lo anterior se realiz6 una caracterizacidon mineraldgica

por: microscopia Optica de polarizacion (MOP) y difraccion de rayos X (DRX).
6.4.1.- Microscopia 6ptica de polarizacion (MOP-LT, entellan)

Esta técnica facilita la investigacion de las propiedades O6pticas de algunos
especimenes, ademas es ideal para observar y obtener imagenes de aquellos
elementos que son visibles gracias a la anisotropia de alli su uso en cristalografia;
sin embargo, esta técnica con el uso de la luz polarizada es la mas efectiva en el
estudio de muestras ricas en materiales birrefringentes (Romero Guerrero, 2013;
Moreno Tovar, 2006).

Para este estudio, se elaboraron laminas delgadas en entellan lo cual permitid

observar las relaciones inter-texturales de los minerales transparentes.

La técnica de entellan consistié en colocar una cantidad minima de muestra seca
(<1 gr) en un porta objeto, adicionando 2 gotas de resina de xileno que ayudo a
mejorar las propiedades épticas, se coloco un cubre objetos para obtener una

superficie uniforme para su posterior identificacion (Pirard, 2004; Murphy, 2001).



Se utilizé un microscopio 6ptico polarizacion, marca Olympus modelo BX4, con los

objetivos de 10x y 20x en luz transmitida y nicoles paralelos (NP).

6.4.2.- Difraccion de rayos X (DRX)

La difraccion de rayos X (DRX) permite identificar a los minerales por su estructura
cristalina. Lo anterior es posible gracias a que la mayor parte de los minerales son
cristalinos y la distribucion regular en el espacio de sus componentes se describe
por medio de las redes cristalinas que manifiestan la repeticiéon periddica de la
celda del mineral, esta repeticion es captada por un detector y es convertida en
impulsos eléctricos que se traducen en un patron de difraccidn (Pecharsky &
Zavalij, 2005).

La DRX sirvio en este estudio para identificar las fases minerales cristalinas

mayoritarias, minoritarias e indicios de la materia prima.

Se pes6 aproximadamente 2 g de muestra molida y tamizada en malla <325, esta
se extendié en un porta muestras de aluminio y se monté sobre un gonidémetro
giratorio, acoplado a un detector. El porta muestras situado en posicién, gird
respecto a la trayectoria del haz colimado de rayos X, mientras que el detector de
estos rayos captd las senales difractadas de los mismos. Para este analisis se
empled un difractdmetro de rayos X marca INEL, modelo EQUINOX 2000 con
detector simultaneo en 26 de 0-110° y catodo de Co Kay 220 V (A=1.78901), el
tiempo de barrido para cada muestras fue por 30 min con la finalidad de obtener

patrones de difraccion lo mejor definidos.
6.5.- Analisis térmicos para la materia prima
La materia prima que se utiliza en este estudio contiene diferentes minerales

asociados como el cuarzo, feldespatos, carbonatos, plagioclasas y ciertas fases

asociadas no cristalinas que generalmente suelen actuar como fundentes y en



otros casos como pigmentos; por lo anterior se realizé analisis termogravimétrico
(ATG) y calcinacion con horno convencional (HC) para observar y estudiar el
efecto que produce la temperatura sobre la materia prima y con ello poder

determinar la funcionalidad de cada material en el aspecto térmico.

6.5.1.- Analisis termogravimétrico (ATG)

El ATG, mide la cantidad y rapidez del cambio en masa de una muestra en funcion
de la temperatura y/o del tiempo en una atmdsfera controlada. Ademas permite
realizar medidas para determinar la composicion de los materiales y predecir su
estabilidad a temperaturas proximas a 1400 °C. Este analisis puede, por tanto,
caracterizar materiales que presentan pérdida o ganancia de peso debido a la
descomposicidn, oxidacion o deshidratacion. El resultado de estas medidas son
los termogramas (curvas, sefiales, discontinuidades, cambios de pendiente) que

se relacionan con los eventos térmicos de la muestra.

El ATG sirvio para observar la pérdida de masa (contenido de humedad y/o

volatiles) y determinar la estabilidad térmica.

Para este estudio se pes6 de 3 £ 0.5 mg por muestra de materia prima, esta se
dispersé y calentd en un crisol de alumina de 50 uL, se empleé una rampa de
calentamiento de 35 a 1300 °C a la velocidad de 10 °C/min, atmdsfera de N, a un
fluo de 100 ml/min. Se utiliz6 un analizador termogravimétrico de la marca
METTLER TOLEDO modelo TGA/SDTA851°.

6.5.2.- Calcinaciéon con horno convencional (HC), pérdida por

ignicién (LOI-Loss on ignition)

El horno convencional, es un horno eléctrico donde el calor es generado por la
induccién eléctrica de un medio conductivo generalmente un metal. El calor

generado se mantiene dentro de un compartimiento completamente hermético



llamado camara elaborada de material refractario capaz de soportar altas
temperaturas, estan equipados con termopares calibrados para medir dicha
temperatura y poder monitorearla. Este tipo de horno se utiliza normalmente para
secar, calentar, calcinar, sinterizar, realizar tratamientos térmicos y fundir diversos

materiales.

La calcinacion es el proceso de calentar una sustancia a temperatura elevada,
pero por debajo de su entalpia o punto de fusion, se utiliza en quimica analitica
inorganica particularmente para estudio de minerales. Este proceso permite que
las sustancias volatiles como humedad, agua de hidratacion, carbonatos, etc., se

escapen hasta que la masa deje de cambiar.

La sinterizaciéon se utiliza para producir formas ceramicas mediante coalescencia
por difusién, las particulas continian en estado sélido a pesar de la alta
temperatura (temperatura por debajo del punto de fusion). En el proceso, existe
una eliminacion de poros entre las particulas de partida y una ligera contraccion
del elemento, la difusiéon atdmica tiene lugar entre las superficies de contacto de
las particulas adyacentes para que resulten unidas quimicamente, formando un
solo bloque (Richerson, D., 2005).

El tratamiento térmico es el proceso que comprende el calentamiento de
materiales en estado soélido a temperaturas definidas, manteniéndolas a esa
temperatura por determinado tiempo, seguido de un enfriamiento a velocidades
adecuadas con el fin de mejorar propiedades fisicas y mecanicas, especialmente

la dureza, la resistencia y la elasticidad.

La calcinacion en horno convencional, se utilizdé para determinar la temperatura de
ablandamiento y la pérdida de masa por ignicion (PXI) que presenta la materia
prima, la (PXI) considera también la cantidad quemada de compuestos organicos
presentes en la materia prima, es decir a mayor cantidad de compuestos

organicos mayor sera la perdida por ignicion (Demir, 2008). Ademas este ensayo


http://ceramica.wikia.com/wiki/Entalp%C3%AD_de_fusi%C3%B3n?action=edit&redlink=1
http://ceramica.wikia.com/wiki/Punto_de_fusi%C3%B3n
https://www.ecured.cu/Temperatura
https://www.ecured.cu/Dureza
https://www.ecured.cu/Resistencia
https://www.ecured.cu/Elasticidad

también sirvid para comparar los resultados de pérdida de masa que se obtuvieron

en el (ATG) que se desarroll6 en atmosfera de Na.

Para el ensayo se pesaron 5 g de materia prima, esta fue colocada en crisoles de
alumina y puestas dentro de la camara del horno marca BRITEG | C, equipado
con un controlador de temperatura YUDIAN, resistencias de di-siliciuro de
molibdeno (MoSi,) y termopares calibrados para medir temperatura. Se calcinaron
a diferentes temperaturas entre los 1200-1600 °C utilizando una rampa de
precalentamiento y calcinacion de 4 °C/min., manteniendo durante 3 h la
temperatura maxima en una atmésfera de aire. El enfriamiento se realizé a la

velocidad normal del horno cerrado.

El punto de ablandamiento se determin6 de forma fisica, mientras la pérdida por

ignicidn se expreso en porcentaje y se calculd con la ecuacion 2:

Pxl = (W‘i;;”f )x 100 Ec. 2

Dénde:
PxI = Pérdida por ignicion
Wd = Peso seco de la pieza en verde (g)

Wf = Peso seco de la pieza sinterizada (g)

6.6.- Elaboraciéon de ceramicos porosos

El proceso para preparacion de materiales ceramicos en general consta de cinco

etapas:

v' Preparaciéon de materia prima mediante molienda y tamizado.
v' Elaboracién del cuerpo ceramico, que consiste en preparacion de la mezcla

y homogenizacién de los precursores.



v' Conformado de la pieza ceramica por prensado, aunque existen otros tipos
de moldeo como extrusion, vaciado de suspension, etc.

v' Secado de la pieza ceramica también llamada en algunos casos probeta,
especimen, ejemplar, y

v" Coccidn o sinterizaciéon de la pieza ceramica para obtener un cuerpo mas

ligero y resistente.

Todas las etapas antes mencionadas son sumamente importantes, pero es sin
duda; la sinterizacion la mas critica e interesante del proceso, ya que durante esta

etapa se consigue realmente el producto ceramico final.

6.6.1.- Preparacion de la materia prima

La molienda de la materia prima se realizdé en seco, se utilizé un molino horizontal
de acero inoxidable con esferas metalicas a diferentes diametros 1/4, 3/8, 1/2”, se
trabajo a 80 rpm durante un tiempo de 120 min, bajo estas condiciones se obtuvo
un tamafo de particula inferior a 38 um. Fue necesario tamizar las particulas del
material durante 10 min, y separar aquellas de un tamano mayor por medio de una
columna de diferentes tamices # 50, 100, 200, 325, 400 y 500 serie Tylor de
acuerdo a la ASTM. El tamafo de las particulas que resulta de la molienda es

importante, este influye directamente en las caracteristicas de la pieza final.

6.6.2.- Preparacion del ceramico (mezcla y homogenizacion)

Las mezclas para la elaboracién de los ceramicos comprende de cuatro diferentes
combinaciones: caolin-calcita, crisotilo-calcita, diatomita-calcita y wollastonita-
calcita, cada una de estas combinaciones a dos diferentes composiciones en peso
85:15 y 80:20 % respectivamente, obteniendo 8 mezclas diferentes para su
estudio. La mezcla de los polvos se realizd6 en un mortero de agata por mas de
30 min hasta obtener un material completamente homogéneo, se afadid acetona

como lubricante deslizante para facilitar la mezcla entre los polvos. La adicién del



CaCO; a la materia prima fue con la finalidad de generar porosidad, evitar

contraccion y mejorar las propiedades mecanicas en los cuerpos ceramicos.

6.6.3.- Conformado de piezas ceramicas

El conformado o moldeado para la consolidacién de polvos en este trabajo se
realizé por prensado uniaxial; la finalidad de utilizar el prensado es obtener un
compactado uniforme entre las particulas y con ello poder manipular la pieza en
verde para los procesos de secado y sinterizado. Es importante considerar que a
medida que el compactado se realiza a mayores presiones, la densidad de la
pieza obtenida es mayor, la resistencia en verde de la pieza aumenta y la
resistencia de la pieza sinterizada también aumenta. Para el conformado se utilizé
una prensa hidraulica marca BUEHLER LTD, se aplicd una presion uniaxial de
6 psi sobre el polvo del material contenido en un dado de acero con forma circular
obteniendo probetas cilindricas de 20 mm de diametro y 18 mm de espesor, no se
afadié ningun tipo de enlazante para conseguir mayor resistencia en la pieza en
verde; ya que, con la presion aplicada se consiguid que el contacto entre
particulas fuera suficiente para poder manipular la pieza en verde para el secado y

la sinterizacion.

Para la consolidacion de polvos por prensado es sumamente importante la
dispersion granulométrica ya que favorece a la compactacion de la pieza durante
el proceso, como es logico, los granos de tamafno mas fino rellenan los espacios
vacios que dejan los mas gruesos. Sin embargo si se tiene exceso de material fino
se produce una escamacion que dificulta la compactacion del material; por el
contrario si existe un predominio del material grueso, origina una falta de
uniformidad en la densidad del material, provocando un prensado desigual y por
tanto una resistencia mecanica diferencial. De ahi la importancia de los procesos

anteriores como la molienda y el tamizado.



6.6.4.- Secado de piezas ceramicas

El secado de las piezas en verde, es el proceso que precede al sinterizado y es la
parte esencial para obtener piezas de buena calidad. La materia prima utilizada
por naturaleza es capaz de hidratarse con la humedad ambiental por lo que es
trascendental el secado, este proceso se considerd cuando se establecié la rampa
de calentamiento para la sinterizacion a 4 °C/min, se procurd primeramente un
secado lento, pero constante, pues si se acelera el secado en esta fase, las piezas
quedarian debilitadas por grietas y/o fracturas. Cabe mencionar que durante el
calentamiento, cuando la temperatura alcanzo los 300 °C se mantuvo constante
durante 10 min para eliminar agua de hidratacion. El secado se efectué en un

horno marca BRITEG | C equipado con un controlador de temperatura YUDIAN.

6.6.5.- Sinterizado de piezas ceramicas

La sinterizacién para conformar los materiales en base de polvos secos consiste
exponer un cuerpo de polvo a un proceso de alta temperatura por debajo del punto
de fusidn del material, con la finalidad de obtener un cuerpo mas ligero y resistente

a partir de una pieza en verde.

Existen dos procesos principales de sinterizacion: en fase liquida y sdlida. La
sinterizacién que se lleva a cabo en este trabajo es en fase sélida. Las piezas en
verde se colocaron dentro de la camara del horno, la temperatura maxima de
sinterizacion que se utilizé fue de 1200 °C en atmdsfera de aire, esta temperatura
se mantuvo durante 3 h suficiente para lograr que los ceramicos alcanzaran
estabilizacién y fortalecimiento en su estructura interna, se utilizé una rampa de
calentamiento de 4 °C/min (Figura 5), en un horno marca BRITEG | C equipado
con un controlador de temperatura YUDIAN con resistencias de disiliciuro de
molibdeno (MoSi,) y termopares calibrados para tener una medicion controlada de

la temperatura.
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Precalentamiento Enfriamiento
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Figura 5.- Rampa de calentamiento de 4 °C/min utilizada para la sinterizacion de las piezas
en verde, temperatura maxima de 1200 °C.

6.7.- Caracterizacion mineralégica de ceramicos porosos

La caracterizacion mineralégica de los ceramicos porosos se efectuo por medio
de: microscopia estereoscopica (ME), difraccion de rayos X (DRX) y microscopia

electronica de barrido (MEB).

6.7.1.- Microscopia estereoscopica (ME)

El microscopio estereoscépico es utilizado en campos donde deben manipularse
las muestras mientras se observan y estudian. Este analisis permitié observar por
medio de un microscopio, imagenes representativas de la superficie del producto
ceramico, distribucién de poros, imperfecciones en forma de grietas y fracturas o
algun otro tipo de defecto que pudiera afectar las propiedades mecanicas. El
analisis se efectudé con un microscopio hibrido de la marca Axio Zoom modelo V16
con un lente PLAN NEO FLUAR Z1X/0.25 FWD 56 mm ZEISS, la rutina de trabajo
se realiz6 a diferentes magnificaciones (x), visibn de campo (mm), resolucién (um)

y profundidad de campo (um) para la obtencién de las imagenes.



6.7.2.- Difraccién de rayos X (DRX)

La DRX se utiliz6 para determinar la neoformacién mineral en los productos
ceramicos. Las muestras se colocaron en un porta muestras de aluminio para su
analisis, se utilizd un difractometro de rayos X marca INEL, modelo EQUINOX
2000 con detector simultaneo en 28 de 0-110° y fuente de Co ka; (A=1.78901 A),
a 220 V, el tiempo de barrido para cada muestras fue de 30 min con la finalidad de

obtener difractogramas lo mejor definidos.

6.7.3.- Microscopia electréonica de barrido (MEB)

La MEB sirvi6 para observar la morfologia y realizar analisis quimico puntual
semicuantitativo de los ceramicos porosos; los materiales se recubrieron con una
capa delgada de oro durante 10 s para darles mayor conductividad y se barrieron
con un haz de electrones secundarios. Se realizé un analisis quimico puntual para
conocer la composicion del ceramico. Se utilizd un equipo de la marca JEOL
modelo JSM-6701 ubicado en la Escuela superior de Ingenieria Quimica e
Industrias Extractivas (ESIQUE) del Instituto Politécnico Nacional (IPN).

6.8.- Porcentaje de contraccion lineal de los ceramicos

Todas las pastas y polvos horneados a temperaturas mayores de 1200 °C, tienden
a encogen (contraccion). Es importante tener esto en cuenta cuando se necesita
hacer una pieza de dimensiones precisas. Se midi6é el diametro de los ceramicos
en verde y sinterizados por triplicado utilizando un Vernier calibrado; con la

finalidad de conocer la contraccion de cada pieza mediante la ecuacion 3.

Di-Df

)x 100 Ec. 3

% contraccion lineal = (


http://es.wikipedia.org/wiki/Oro

Dénde:

Di = Dimension inicial

Df = Dimensién final

El resultado reportado es el promedio de las probetas elaboradas bajo las mismas

condiciones de proceso.
6.9.- Porcentaje de contracciéon volumétrica de los ceramicos
Conociendo las dimensiones de los ceramicos en verde y sinterizados se calculd

el volumen de cada uno; con la finalidad de conocer la contraccion volumétrica de

cada pieza mediante la ecuacion 4.

Vv-Vc

)x 100 Ec. 4

% contraccion volumétrica = (

Doénde:
Vv = Volumen en verde

Vc = Volumen del ceramico

6.10.- Propiedades mecanicas de los ceramicos porosos

Generalmente los materiales en condiciones de servicio, estan sometidos a
fuerzas o cargas, en tales situaciones es necesario conocer las caracteristicas del
material y disefiar la pieza de tal manera que cualquier deformacion resultante no
sea excesiva y no produzca rotura. Algunas de las propiedades mecanicas mas
importantes son resistencia, dureza, ductilidad, tenacidad y rigidez; tales
propiedades determinan sus aplicaciones o limitaciones. La propiedad mecanica

que se ensaya en este estudio es la resistencia a la compresion.



6.10.1.- Resistencia a la compresion

La resistencia a la compresién es la medida mas comun de desempefio que se
ocupa para disefiar piezas y/o estructuras. Se mide ensayando probetas
cilindricas o cubicas en una maquina de ensayos de compresion, la resistencia a
la compresion se calcula a partir de la carga de ruptura dividida entre el area de la

seccion que resiste la carga y se puede reportar en MPa o kg/cmz.

Las probetas cilindricas en este caso se someten al ensayo de acuerdo a la norma
ASTM C39, “Método estandar de prueba de resistencia a la compresion de
probetas cilindricas de concreto”, se compararon con las normas ASTM C31 y
ASTM C170. La preparacion para este ensayo consistié basicamente en cubrir
ambas caras de la probeta que estaran en contacto con los platos de la maquina
de fatiga INSTRON modelo 8802 para obtener una superficie de contacto uniforme
y evitar puntos concentradores de esfuerzos que pudieran afectar los resultados
durante el ensayo, los ensayos se realizaron por triplicado y se utilizé la ecuacion

5 para determinar la resistencia a la compresion.

¢ =(%)x 100 Ec. 5

Donde:

. . ., 1 Kk .
C = Resistencia a la compresion en, sz o] X—§ también expresada por Pa 10*

A = Area promedio superficial de la probeta in? o cm?

W= Carga maxima, Ib o N reportada en los ensayos



6.11.- Evaluacion de ceramicos porosos mediante el uso de la Norma
ASTM C373 - 88

6. 11.1.- Volumen de poros abiertos

La norma ASTM C373-88 permite realizar una medicion de la densidad, porosidad
abierta, absorcion de agua, entre otras. El procedimiento implica medir el peso de
la pieza en seco (D), posteriormente |la pieza se hierve en agua destilada durante
5 hrs y se deja enfriar durante 24 hrs. Se mide el peso de la pieza humeda en aire
(M) secando el exceso de humedad con un pafio, para posteriormente calcular el

volumen de poros abiertos mediante la ecuacion 6.
Vop = M-D Ec.6

Dénde:
Vop= volumen de poros abiertos
M= peso humedo muestra

D= peso seco muestra
6.11.2.- Determinacién de absorciéon de agua

La porosidad en los materiales conformados se define como la relacién que existe
entre la suma de volumenes de poros abiertos y cerrados con el volumen total. La
absorcién de agua (A), es expresada como un porcentaje de la relacion de la
masa de agua absorbida con la masa de la pieza en seco, esta propiedad fue

determinada a partir de la ecuacion 7.

A= (?) x 100 Ec.7
Dénde:

A= Absorcion de agua



7.- RESULTADOS Y DISCUSION

7.1.- Preparacion de la materia prima

7.1.1.- Granulometria mecanica

Los resultados de granulometria mecanica obtenidos a partir de la molienda con
mortero de agata de los materiales arcillosos y roca por el método de tamizado en
seco se muestran en la tabla 4, esto, permite determinar la distribucion de

tamanos de particula y el porcentaje de cada una de ellas.

Tabla 4.- Granulometria mecanica de los materiales arcillosos y roca, con los porcentajes
retenidos en cada malla molidos con mortero de agata.

# malla / (mm) %
Muestra 50/0.30 100/0.15 200/0.075 325/0.045 400/0.038 500/0.025 500/<0.025 TOTAL
Caolin 38.50 10.28 21.36 22.89 3.73 0.70 0.91 98.37
Crisotilo 39.02 22.06 18.47 14.92 3.16 0.35 0.26 98.24
Diatomita 36.95 33.42 18.56 7.57 1.82 0.14 0.13 98.60
Wollastonita 13.24 25.21 40.61 14.24 3.48 1.51 0.10 98.38

Por otra parte, las muestras analizadas presentan un porcentaje de retencién
minimo y maximo de 10.28 y 39.02 % entre la malla # 50 y # 100, es decir el
tamafno de particula mas representativo de las muestras oscila entre 0.30 y
0.15 mm, mientras que para las mallas # 200 y # 325 se retiene un minimo y un
maximo de 7.57 y 40.61 %, siendo la wollastonita la que registra el maximo
porcentaje retenido en la malla # 200 que se muestra en la figura 6. Para las
mallas # 400 y # 500 se alcanza como maximo en algunas muestras del 4 % de
muestra retenida, con esto se puede observar que con el mortero de agata no se
logra obtener un porcentaje aceptable de material con tamafio de particula igual o
inferior a la malla # 325, con este método de molienda los porcentajes mas altos

se concentran en las mallas # 50 y # 200.
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Figura 6.- Porcentajes retenidos en cada malla para los diferentes materiales arcillosos y
roca utilizados como materia prima.

7.1.2.- Granulometria laser

La técnica de granulometria laser por medio de dispersidon de luz, sirvid para la
medicion precisa de la distribucidn de los tamafos de particula contenidos en la
materia prima, se obtuvieron resultados heterogéneos en el tamafio de particula
entre 7-20 ym cuando la molienda se realiz6 en molino de bolas, este material

sirvié para la elaboracién de los cuerpos ceramicos (Tabla 5).

Para el caolin y la diatomita se tiene que el tamafio promedio de particulas oscila
entre las 20 um, mientras que el tamafo maximo de particula detectado para el
primero no supera las 50 ym, para la diatomita este valor es mayor a las 100 ym.

Respecto a la muestra de crisotilo este material tiene un tamafio de particula
promedio de 18.3 ym., y presenta tamafos de particula hasta de 133.7 ym, esto
pudiera atribuirse a una aglomeracion del material por el dispersante utilizado en

el analisis y por la morfologia del material en forma de fibras.



Por otra parte la wollastonita es el material que registra el menor tamafio promedio
de particula con 15.12 ym., pero también registra el tamafio maximo de particula
entre las muestras analizadas con 133.7 ym, al igual que la muestra del crisotilo.
Este tamafo puede ser producto de una aglomeracion del material por el
dispersante que se utilizd, concluyendo que si este fuera el caso seria el factor

principal de los tamafos maximos obtenidos.

Tabla 5.- Estudio comparativo de los diferentes materiales arcillosos y roca por el método
de granulometria laser.

Media Mediana Moda Varianza Tamano
Muestra D. S. 2 .

(um) (um) (um) (um°) maximo (pm)
Caolin 20.18 22.57 26.14 11.10 123.1 47.94
Crisotilo 18.31 10.43 23.81 19.99 3994 133.7
Diatomita 20.23 18.68 34.58 15.75 248.2 101.1
Wollastonita 15.12 7.272 7.775 19.69 387.7 133.7

Los resultados obtenidos de la granulometria laser de los diferentes materiales se
analizan y comparan por qué es necesario un tamafo de particula fino y lo mas
homogéneo posible para la elaboracién de los cuerpos ceramicos. Ademas, se
observa que cada material a utilizar presenta diferente caracteristicas
megascopicas y estructurales de su morfologia, el caolin esta estructurado por un
apilamiento de pequefias laminas, la diatomita esta formada por micro fosiles
marinos unicelulares (frustulas), el crisotilo presenta morfologia en forma de fibras

y finalmente la wollastonita presenta morfologia en forma de pequefias agujas.

Debido a que todos los materiales fueron tratados bajo las mismas condiciones de
molienda, se pudo obtener tamafio de particula mas fina y homogénea de cada
material.


https://es.wikipedia.org/wiki/Fr%C3%BAstula

7.2.- Analisis quimico por ICP de la materia prima

Con el analisis quimico por ICP, realizado a la materia prima se determiné la
composicidon quimica de elementos mayores y se transformaron a sus Oxidos
respectivos. Con ello se pudo constatar que las concentraciones de SiO; y Al,O3
en la materia prima son las mas elevadas, con lo cual se confirmé las
caracteristicas petrologicas de las rocas generadoras de estos materiales
(protolitos). Estas concentraciones fueron un indicio favorable para la elaboracion
de piezas ceramicas con caracteristicas apropiadas para diferentes aplicaciones;
en la tabla 6 se presentan los resultados promedio de estos analisis y pérdida por

ignicion.

Tabla 6.- Porcentaje promedio de 6xidos de elementos mayores y pérdida por ignicion de la

materia prima (triplicado).

Porcentaje promedio de 6xidos
Muestra Al,O; CaO K20 MgO MnO FeO(T) NaO TiO, SiO; S0 Pxl

Caolin 15.34 0.02 0.17 nd nd 0.07 0.12 0.18 78.84 0.08 7.74
Crisotilo 8.84 0.02 0.67 8.39 0.02 1.99 166 1.76 74.67 0.02 19.04
Diatomita 10.68 0.01 1.18 0.13 nd 0.34 1.57 222 81.88 nd 21.08

Wollastonita  10.34  13.26  2.64 nd nd 0.06 12.00 254 57.23 nd 6.13

nd = no detectados; (T) Total

Los resultados obtenidos (Figura 7) muestran que la materia prima en general
presenta altos porcentajes de SiO,, por ejemplo el caolin contiene alrededor del
79 %, ya que pertenecen a rocas que son tobas de composicion riolitica, las

cuales presentan alteracion hidrotermal (silicificacion).

El crisotilo contiene alrededor del 75 % de SiO,, este porcentaje debe ser
principalmente producto de las rocas ultrabasicas en proceso de serpentinizacion;
mientras que la roca diatomita presenta los mayores contenidos al aproximarse a
82 %, este valor se puede atribuir a que es una roca sedimentaria silicea formada

por microfésiles de diatomeas que presentan un esqueleto siliceo llamado frustula.


https://es.wikipedia.org/wiki/Roca_sedimentaria
https://es.wikipedia.org/wiki/F%C3%B3sil
https://es.wikipedia.org/wiki/Diatomeas
https://es.wikipedia.org/wiki/Esqueleto
https://es.wikipedia.org/wiki/Sil%C3%ADceo
https://es.wikipedia.org/wiki/Fr%C3%BAstula

Finalmente, la wollastonita presenta un contenido de SiO, del 57 %, este
porcentaje es atribuido al metamorfismo de contacto o metasomatismo de calizas

siliceas o cualquier otra roca calcarea de formacion de Skarn.

Es importante mencionar que los contenidos de alumina son relativamente bajos
en casi todos los casos si estos se comparan con minerales de alta pureza, solo la

roca diatomita presenta valores similares.

Los CaO y NayO se presentan en porcentajes mayores en la wollastonita por la
composicién quimica del mineral; las concentraciones del FeO son relativamente
bajas en todas las muestras, sin embargo el crisotilo presenta la concentracion

mas elevada.

Pxl
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MgO
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Figura 7.- Porcentaje de 6xidos de elementos mayores y pérdida por ignicién (PxI).



7.3.- Caracterizacion mineralégica de materia prima
7.3.1.- Microscopia optica de polarizacion (MOP-LT, entellan)

El analisis por microscopia 6ptica de polarizaciéon permitié definir las relaciones

intertextuales y asociaciones de fases minerales.

En el caolin se determiné la presencia de abundante arcilla con posible contenido
de clorita, asociada a minerales de alto relieve, de los cuales, algunos presentan

intercrecimiento con minerales como el cuarzo (Figura 8).

El crisotilo presenta una gran cantidad de minerales de alto relieve y de habito de
tipo cristalino que va de anhedral a subhedral, estan representados por cuarzo y

feldespato potasico (Figura 9).

En el caso de las diatomitas se observa que la morfologia caracteristica de estos
en donde las frustulas fueron completamente remplazadas por silice (Figura 10).
Finalmente, para la wollastonita (Figura 11) se observan abundantes cristales de

cuarzo, minerales con habito de tipo cristalino acicular y presencia de

g) O O

Figura 8.- Fotomicrografia mostrando caolin como alteracion argilica (Ar) y cuarzo (Qz).
Fotomicrografia tomada al microscopio de polarizaciéon, luz transmitida con
falso color para el realce de minerales, nicoles paralelos, objetivo 20x, campo
horizontal de fotomicrografia 0.45 mm.

plagioclasas.



Figura 9.- Fotomicrografia mostrando crisotilo con cuarzo (Qz) y feldespato potasico
(FeldK). Fotomicrografia tomada al microscopio de polarizacién, luz transmitida
con falso color para el realce de minerales, nicoles paralelos, objetivo 10x,
campo horizontal de la fotomicrografia 0.98 mm.
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Figura 10.- Fotomicrografia mostrando diatomita con abundantes frastulas. Fotomicrografia
tomada al microscopio de polarizacion, luz transmitida con falso color para el
realce de minerales, nicoles paralelos, objetivo 10x, campo horizontal de la
fotomicrografia 0.98 mm.
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Figura 11.- Fotomicrografia mostrando wollastonita con presencia de cuarzo (Qz) y
plagioclasas (Plag). Fotomicrografia tomada al microscopio de polarizacién, luz
transmitida con falso color para el realce de minerales, nicoles paralelos,
objetivo 10x, campo horizontal de la fotomicrografia 0.98 mm.



Estos minerales arcillosos y roca fueron seleccionadas en funcién de su
mineralogia la cual esta constituida por una gran cantidad de silicatos que

corresponden a plagioclasas Na/Ca y feldespato potasico (Feld K).

7.3.2.- Difraccién de rayos X (DRX)

Por medio del analisis de DRX se pudo realizar un analisis cualitativo de los polvos
de partida, determinando las fases minerales mayoritarias que se muestran en la
tabla 7. La presencia de las fases minerales se determiné mediante el analisis de
los difractogramas donde se representan las relaciones de intensidad en funcion

del angulo de difraccion.

Para la caolinita se presenta como fase mineral mayoritaria la dickita, para el
crisotilo se identificd la presencia de la lizardita, que es un polimorfo del mineral
crisotilo. En la diatomita se identifico la fase mineral de silice por medio de la
tridimita, la cual es un polimorfo del grupo del cuarzo y finalmente en la

wollastonita se observa como unica fase mineral mayoritaria a wollastonita.

Por otra parte se identificd caolinita como fase mineral minoritaria en el caolin, en

el crisotilo otra especie mineral de lizardita y cuarzo en la diatomita.

Tabla 7.- Analisis por difraccién de rayos X (DRX) de los materiales arcillosos y roca
utilizado como materia prima.

Muestra o/ taria (o50 %) minontaria (10-40 %) 9108 (<5 %)
Caolin Dck Kin -
Crisotilo Lz Lz -
Diatomita Trd Qz -
Wollastonita Woll - -

Simbologia: Dck=dickita, Lz=Lizardita, Trd= Tridimita, Woll= wollastonita, KIn=caolinita, Qz=cuarzo.



Analizando e interpretando las distancias interplanares versus relaciones de
intensidad, se determinaron las fases minerales mayoritarias, minoritarias e
indicios de la materia prima, en donde se constata la mineralogia primaria del

posible protolito de los materiales utilizados en este estudio (Figura 12).

Figura 12.- Difraccion de rayos X de los polvos de partida del material de referencia
empleados en este estudio. (a) caolin, (b) crisotilo, (c) diatomita, (d) wollastonita.

La materia prima se calcino a 1200 °C y se pudo identificar por medio de DRX
neoformacion mineral generada por la temperatura, como se observa en la tabla 8.
Se obtuvo fases minerales diferentes, para la caolinita se presenta como fase
mineral mayoritaria la moganita, mientras para el crisotilo se observa la dolomita.
En el caso de la diatomita se identificé la presencia de cristobalita y en la

wollastonita se identific6 como fase unica a la pseudowollastonita (Figura 13).



Ademas se identific6 mulita y cristobalita como fase mineral minoritaria en el
caolin, en el crisotilo forsterita, anortoclasa y protoestantita, tridimita en la

diatomita y en la wollastonita se identifico wollastonita+opalo.

Finalmente como fases de indicio, tridimita en el caolin y akermanita en el crisotilo.
Para poder determinar las fases minerales mediante difracciéon de rayos X se
utiliza el programa diffrac.EVA Version 3.2 (Bruker) y base de datos
PDF-2/reléase 2010 de la ICDD.

Tabla 8.- Analisis por difraccion de rayos X (DRX) de los materiales arcillosos y roca
calcinados a 1200 °C.

Muestra Ma;:rsltea'::}i?(; %) Minorftaria I(q%r-ilo o) Indicios (<5 %)
Caolin Mog Crs-Mul Trd
Crisotilo Dol Frs-Anrc-Prt Aker
Diatomita Crs Trd -
Wollastonita Psw Woll+O -

Simbologia: Mog=moganita, Crs=cristobalita, Dol=dolomita, Frs=forsterita, Psw=pseudowollastonita,
Mul=mulita, Anrc=anortoclasa, Prt=protoestantita, Trd=tridimita, Woll+O=wollastonita+opalo,
Aker=akermanita.

En todos los materiales es posible identificar los picos para los angulos de
difraccion que corresponden a las fases tetragonal, ortorrombica y triclinica de
estos materiales. Los picos coinciden en su mayoria con los angulos de difraccién

del material de referencia y con sus intensidades.



Figura 13.- Difraccion de rayos X de los polvos de partida calcinados en horno
convencional hasta 1200 °C., (a) caolin, (b) crisotilo, (c) diatomita,
(d) wollastonita.

7.4.- Analisis térmicos de materia prima

7.4.1.- Andlisis termogravimétrico (ATG)

Los termogramas obtenidos en este analisis exhiben una unica pérdida de peso

significativa, la cual se inicia entre 400 y 450 °C para concluir entre 800 y 850 °C

aproximadamente, como se muestra en la figura 14.



Figura 14.- Termogramas de muestras de materiales arcillosos y roca. Condiciones: 35 °C a
1300 °C, a una velocidad de 10 °C/min en atmdsfera de nitrogeno.

El analisis termogravimétrico comienza a 35 °C, la primera etapa donde se
observa una variacién en las curvas termogravimétricas inicia a 56.64 °C, para
finalizar hacia los 102.14 °C; en esta etapa se observa que los termogramas de
calcita, diatomita y crisotilo presentan pérdida de masa por eliminacién de agua de
hidratacion, fendmeno que para algunos autores se produce desde temperatura

ambiente hasta 110 °C, otros autores extienden este fendmeno hasta 288 °C.

La segunda etapa posee una temperatura inicial de 108.35 °C y otra final que se
extiende hasta 228.31 °C que corresponde a la deshidroxilacion de la red cristalina
del mineral. En algunas ocasiones el agua combinada es eliminada gradualmente
desde la temperatura ambiente hasta 480 °C segun algunos autores. Para el
crisotilo esta etapa inicia a 159.13 y finaliza a 198.07 °C a estas temperaturas se
alcanza la deshidratacion de cada fase mineral hidratada. En el caso de la
diatomita la deshidratacion de silice ocurre hacia los 300 °C ademas de que existe

una combustion de materia organica a 450 °C.



En el caso del crisotilo existe otra etapa que posee una temperatura inicial de
388.55 y una temperatura final de 486.84 °C se atribuye a la deshidratacion y

eliminacion de las serpentinas y cloritas las cuales desaparecen antes de 600 °C.

En la tercera etapa que se presenta incluye aquella gran pérdida de peso que
caracteriza a las curvas termogravimétricas, producida por la descomposicion de
carbonatos y sulfatos, para el crisotilo esto ocurre de 584.27 a 791.24 °C dentro de
este intervalo de temperatura existe también deshidratacion de anfiboles, para la
wollastonita de 601.34 a 710.40 °C ocurre también deshidratacion de silicatos
calcicos a 650 °C aproximadamente, para la calcita de 684.30 a 812.46 °C, en el
caso de la diatomita la descomposicion de carbonatos ocurre hacia 690 °C,
ademas ocurren reacciones endotérmicas de silicatos de magnesio y calcio hacia
los 770 °C.

Mientras que en la cuarta etapa, se presenta a partir de 850 °C, y se observa en
los termogramas que todavia existe pérdida de peso, sin embargo esta es a un
ritmo cada vez menor. Esta pérdida de peso ha sido atribuida generalmente al
mismo proceso de deshidroxilacion, el cual concluiria aproximadamente cuando la
temperatura alcance los 1000 °C. Esta descripcion de etapas es en general para

casi todos los materiales utilizados como materia prima (Tabla 9).

Tabla 9.- Pérdida de peso e intervalo de temperatura donde se origina la pérdida mas
representativa durante el andlisis termogravimétrico. Gradiente de
calentamiento de 35 °C a 1300 °C, a 10 °C/min en atmosfera de N,.

Muestra Pérdida de peso (%) Temperatura (°C)

Calcita 45.0 684.30 a 812.46
Caolin 9.0 456.71 a 576.05
Crisotilo 22.0 584.27 a 791.24
Diatomita 24.0 150.15 a 1200.05

Wollastonita 7.0 601.34 a 710.40




En la figura 15 es posible identificar la primera derivada de las 5 muestras
utilizadas como materia prima, las cuales presentan picos endotérmicos bien
definidos y pronunciados a diferentes rangos de temperatura que corresponden a
diferentes reacciones y perdidas siendo las mas representativas la eliminacion de
agua, deshidroxilaciéon de la red cristalina del mineral y descomposicion de

carbonatos.

Figura 15.- DTG de muestras de materiales arcillosos y roca. Condiciones: 35 °C a 1300 °C,
a una velocidad de 10 °C/min en atmésfera de nitrégeno.

7.4.2.- Andlisis con horno convencional (HC)

El analisis con horno convencional se utilizé para establecer de forma general en
la materia prima una relacion entre la temperatura y las propiedades fisicas del
material. Mientras que para las piezas en verde se empled principalmente para

encontrar la temperatura ideal para consolidar el cuerpo ceramico.



7.4.2.1.- Calcinacién con horno convencional (HC) de la materia

prima, pérdida por ignicién (LOI-Loss on ignition)

Con este ensayo realizado en el horno convencional se pudo identificar
primeramente las temperaturas de ablandamiento, estabilidad de cada material y
se determin6 la pérdida de masa por calcinacion atribuida principalmente a
factores como humedad, agua quimicamente enlazada, carbonatos, entre otros

como se puede observar en la tabla 10.

Durante la operacién en este analisis se liberé energia térmica que se transfiere al
material, mediante transferencia por conduccion de una parte del cuerpo a otra
parte del mismo. Se puedo determinar que por arriba de 100 °C se produce la

eliminacién de agua higroscopica.

Cuando la temperatura alcanza los 200 °C ocurre la eliminacién del agua de
cristalizacion, cuyas moléculas estan ligadas por absorcion a las estructuras

cristalinas.

Entre los 350 y 650 °C se produce una combustidon de las sustancias organicas,
que pueden estar presentes en diferentes proporciones dentro de las arcillas; en el
rango entre 450 °C y 650 °C, se elimina del agua de constitucion (deshidroxilacion)

y por consiguiente la destruccion del reticulo cristalino arcilloso.

A una temperatura de 573 °C aproximadamente se produce una transformacion
alotrépica del cuarzo a en B, que pudiera generar un aumento de volumen, y a
partir de los 700 °C se forman nuevas fases cristalinas constituidas por el SiO, de
los silicatos y silicoaluminatos complejos; aproximadamente a 900 °C disociacion

térmica de las otras sales presentes, como los sulfatos y fluoruros.

En algunos casos entre 800 y 950 °C ocurre la descarbonatacion de la caliza y la

dolomita con liberacion de CO».



En el caso de la wollastonita la mayoria de los silicatos célcicos hidratados se
descomponen topotacticamente, esto es, de forma que un monocristal del material
de partida se convierte en algo que se aproxima a un monocristal del producto.
Los procesos de esta clase ocurren porque las estructuras cristalinas de ambos
estan relacionadas de tal modo que no se produce una destruccidon completa y

una recristalizacion.

Tabla 10.- Pérdida de peso por calcinaciéon y temperatura de estabilidad en horno
convencional para las diferentes muestras de materiales arcillosos y roca.

M Pérdida de peso Temperatura ablandamiento
uestra o o
(%) (°C)

Calcita 42.56 >1 200

Caolin 7.74 > 1600

Crisotilo 19.04 > 1500

Diatomita 21.08 >1 500
Wollastonita 6.13 >1 500

Es necesario mencionar que las muestras calcinadas no se les realizé analisis
quimico y por lo tanto no se pudo utilizar estos resultados para comparar las
relaciones de alumina: silice y el contenido de 6xidos alcalinos (Na,O y K,0) y
oxidos divalentes (CaO, MgO y FeO) por lo que no se puede predecir el

rendimiento refractario.

La estabilidad térmica de estos materiales arcillosos y roca es superior a 1300 °C,
sin embargo esta mejoraria si el contenido de Al,O3; fuera mayor en porcentaje,
alcanzando una temperatura incluso por encima de 1600 °C. Por el contrario, el
alto contenido de SiO,, la adicién de CaCOj; y la presencia de 6xidos alcalinos
como K;0 y Na,O disminuyen la estabilidad de estos materiales vitrificandolos y

propiciando un ablandamiento del material a una temperatura menor.



7.4.2.2.- Sinterizacion con horno convencional de ceramicos

Este proceso de sinterizacion en estado sélido es el que proporciona realmente
estabilizacién y fortalecimiento en la estructura interna del producto ceramico, para

este estudio la temperatura maxima de sinterizado fue de 1200 °C.

El proceso de sinterizacion para las piezas en verde se realizé a temperaturas
superiores a los 900 °C, cuando la mayoria de los minerales comunes que forman
la pieza son inestables. A estas temperaturas unos minerales se transforman en
polimorfos y otros funden parcial o totalmente y se producen reacciones entre los
distintos fundidos o reaccionan con los mas resistentes, y se neoforman fases
estables ante las nuevas condiciones termodinamicas. Mientras que con el
enfriamiento, mas o menos rapido, se produce por lo general una congelaciéon del
equilibrio alcanzado a alta temperatura y coexisten antiguos minerales que
soportan la temperatura elevada, junto con otros neoformados (metaestables) y
fases vitreas que no llegan a cristalizar (Galan Huertos & Aparicio Fernandez,
2006).

Los principales mecanismos que ocurren durante la sinterizacién son:

difusion superficial,
evaporacion-condensacion,
difusion por borde de grano,

difusion volumétrica y

NN

difusion por flujo.

La difusién superficial y la evaporacion-condensacion producen el crecimiento de
cuellos entre las particulas, mientras que el resto de los mecanismos genera una
contraccion del material y por lo tanto una densificacion del mismo (lkegami,
Kitami, & Tsutsumi, 1999). La sinterizacion en estado solido puede dividirse en
tres etapas (Coble, 1961):



a) Inicial: los mecanismos de transporte comienzan a ocurrir, dando lugar a

la formacion de cuellos entre las particulas (Figura 16a).

b) Intermedia: en esta etapa los granos empiezan a crecer y se establecen
canales entre los poros. Durante esta etapa se produce la mayor
densificacion y cambio microestructural. Al final de esta etapa los poros
son aislados y los bordes de grano forman una red continua
(Figura 16 b).

C) Final: la ultima etapa del proceso es la mas decisiva ya que determina
las propiedades que el material tendra. Los poros aislados se localizan
en los limites de grano, en la union de tres o cuatro granos o bien

pueden quedar atrapados dentro de los mismos (Figura 16c).

Figura 16.- Evolucion de las particulas a través las tres etapas del proceso de sinterizacién:
a) formacién de cuellos, b) crecimiento de grano, y c) redondeo de poros.

Algunos aspectos fisico-quimicos que se presentaron durante la sinterizacion
fueron: contraccion y dilatacion en algunas piezas, reacciones quimicas entre los
minerales de los precursores, sinterizacién de piezas, algunas piezas presentaron
fisuras finas durante el calentamiento o enfriamiento derivado de “choques
térmicos” originados por cambios bruscos de temperatura, las cuales se

desecharon por no servir para los ensayos mecanicos.



Ademas, se manifestaron algunos fenémenos durante la sinterizacion del
ceramico como reacciones quimicas, deshidratacion de las arcillas y roca,
desprendimiento de CO, del carbonato de calcio, cambios estructurales del cuarzo
y sus polimorfos, unién de particulas por transferencia de masa y cambios de
tamano; unos debidos a los cambios de temperatura y otros a cambios

cristalograficos ademas de la formacion de liga vitrea por la fusion de feldespato.

7.4.2.3.- Pesaje de ceramicos en verde y sinterizados

Posterior al prensado y antes del proceso de sinterizado los cuerpos ceramicos en
verde fueron pesados en una balanza de precision con la finalidad de que fuera
analizada la pérdida de materiales volatiles durante la sinterizacion. Con este
ensayo se pudo identificar la pérdida de peso atribuida principalmente a materiales

volatiles y a la presencia de (OH) entre otros.

En la tabla 11 se muestran los diferentes porcentajes de material utilizado como
matriz y el porcentaje en peso de calcita en cada cuerpo ceramico, asi como el
peso final del ceramico y la pérdida de peso generada durante el proceso de

sinterizacion.

Tabla 11.- Resultados de la pérdida de peso durante la sinterizacion en horno
convencional para los materiales arcillosos y roca con diferentes porcentajes de
calcita en peso.

Matriz Calcita Peso ceramico Peso ceramico Pérdida peso por
% % en verde % Sinterizado % sinterizado %
Caolin 85 15.00 100.00 87.37 12.63
Caolin 80 20.00 100.00 85.32 14.68
Crisotilo 85 15.00 100.00 81.07 18.93
Crisotilo 80 20.00 100.00 79.18 20.82
Diatomea 85 15.00 100.00 86.14 13.86
Diatomea 80 20.00 100.00 83.52 16.48
Wollastonita 85 15.00 100.00 91.12 8.88

Wollastonita 80 20.00 100.00 89.24 10.76




Existe una relacion coherente entre la pérdida de peso de los materiales
ceramicos Yy la cantidad agregada de calcita, se pudo determinar que a mayores

concentraciones de calcita en peso, mayor es la pérdida en peso del ceramico.

Otro aspecto que se determiné fue que las mezclas se elaboraron correctamente
ya que estadisticamente la pérdida de peso del ceramico es acorde a los
porcentajes adicionados de matriz y calcita. Se puede observar que el ceramico
con matriz de crisotilo es el que presenta mayor pérdida de peso debido a las
diversas reacciones como deshidratacion, descomposicion de carbonatos y fases

minerales como anfiboles y serpentinas.

7.5.- Caracterizacion mineralégica de ceramicos porosos

7.5.1.- Microscopia estereoscopica

La técnica de microscopia estereoscopica fue utilizada para observar la superficie
magnificada de los cuerpos ceramicos sin necesidad de llevar a cabo un proceso
de preparacion de la muestra.

Esto hace muy util esta técnica en diversos campos y aplicaciones incluyendo el
control de calidad de materiales, en nuestro caso sirvid para identificar fracturas o
imperfecciones en la superficie de los ceramicos que pudieran afectar los ensayos

mecanicos.

7.5.1.1- Ceramicos porosos caolin- calcita

Para el compdésito caolin-calcita 85:15 % que se muestra en la figura 17, se
observé una superficie completamente plana, la textura es ligeramente porosa,
siendo este espécimen el que menor porosidad y menor tamafo de poro presento,
no se observaron grietas o fracturas sobre la superficie o en los costados. El color
blanco que presenta impidi6 de alguna manera que se pudiera observar con

mayor claridad la porosidad en las imagenes. El ceramico al tacto no es terroso,



es decir la temperatura utilizada es ideal para el sinterizado de piezas con esta

proporcion de precursores utilizados.

a) b)

Figura 17.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 9.1x, visiéon de
campo 25 mm, resolucién 3.9 ym, profundidad de campo 0.3 ym, b) 70x, visién
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
caolin-calcita 85:15 %.

Para el compésito 80:20 % también se observa una superficie completamente
plana, se puede apreciar que la textura es poco ondulada debido a un mayor
porcentaje de porosidad sobre la superficie y las paredes (Figura 18). No se
observan grietas o fracturas en el ceramico, en la superficie y en las paredes
laterales. El color observado para este espécimen es blanco, que de igual forma

impide se distinga en una imagen la porosidad de los ceramicos analizados.

a) b)

Figura 18.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 8.2x, visiéon de
campo 28 mm, resoluciéon 4.0 ym, profundidad de campo 0.3 pm, b) 70x, visién
de campo 2.9 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 ym ceramico de
caolin-calcita 80:20 %.



7.5.1.2- Ceramicos porosos crisotilo-calcita

Para el espécimen con 85:15 % se observo la superficie plana (Figura 19). La
textura al ser observada al microscopio estereoscépico es ligeramente porosa,
terrosa y se observan algunos granos de la materia prima sobre la superficie. Este
espécimen presentd menor porcentaje de porosidad y menor tamafio de poro, no
se observaron grietas o fracturas sobre la superficie o los costados, la coloracion

es ligeramente obscura.

Figura 19.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 9.0x, visiéon de
campo 25 mm, resoluciéon 3.9 pym, profundidad de campo 0.3 ym, b) 70x, visién
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
crisotilo-calcita 85:15 %.

Para el espécimen 80:20 % se observa una superficie completamente plana, poca
cantidad de granos de materia prima en relacion a la anterior (Figura 20). La
textura es irregular es debido a un mayor porcentaje de porosidad, ademas se
puede observar la liga vitrea que une las particulas sobre la superficie y las

paredes, no se observan grietas o fracturas en alguna area del espécimen.



b)

Figura 20.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 9.2x, visiéon de

campo 25 mm, resolucion 3.9 ym, profundidad de campo 0.3 pym, b) 70x, visidn
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
crisotilo-calcita 80:20 %.

7.5.1.3- Ceramicos porosos diatomita-calcita

En el espécimen 85:15 % se observo una superficie plana como se observa en la

figura 21; la textura es ligeramente porosa, terrosa y se observan algunos granos

de la materia prima sobre la superficie, este espécimen presento menor porcentaje

de porosidad y tamaino de poro que los presentados con anterioridad, no se

observaron grietas y/o fracturas sobre la superficie y en los costados del

espécimen.

a)

b)

Figura 21.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 8.1x, vision de

campo 29 mm, resolucion 4.5 ym, profundidad de campo 0.4 pm, b) 70x, visidn
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
diatomita-calcita 85:15 %.

Para el espécimen 80:20 % se observa una superficie completamente plana, poca

cantidad de granos de materia prima en relacion a la anterior (Figura 22). La



textura es casi lisa debido a que el tamafo de poro es pequefo sobre la superficie

y las paredes, no se observan grietas o fracturas en alguna area del espécimen.

a) b)

Figura 22.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscopica a) 8.7x, vision de
campo 26 mm, resolucion 4.0 ym, profundidad de campo 0.3 pym, b) 70x, visién
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
diatomita-calcita 80:20 %.

7.5.1.4.- Ceramicos porosos wollastonita-calcita

En el espécimen 85:15 % se observd una superficie plana, la textura al ser
observada al microscopio estereoscopico es ligeramente porosa, irregular y se
observan algunos granos de la materia prima sobre la superficie (Figura 23). Este
espécimen presento bajo porcentaje de porosidad y tamafo de poro, no se

observaron grietas o fracturas sobre la superficie ni a los costados del espécimen.

a) b)

Figura 23.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 8.6x, visiéon de
campo 27 mm, resolucion 4.0 ym, profundidad de campo 0.3 pym, b) 70x, visién
de campo 3.3 mm, resoluciéon 0.7um, profundidad de campo 10 ym ceramico de
wollastonita-calcita 85:15 %.



Para el espécimen 80:20 % (Figura 24), se observo una superficie completamente
plana, poca cantidad de granos de materia prima en relacion a la anterior. La
textura es casi lisa debido a que el tamafo de poro es pequefio sobre la superficie

y las paredes, no se observan gritas ni fracturas en alguna area del espécimen.

a) b)

Figura 24.- Imagenes frontales obtenidas por microscopia estereoscépica a) 9.0x, vision de
campo 25 mm, resoluciéon 3.9 pym, profundidad de campo 0.3 ym, b) 70x, visién
de campo 3.3 mm, resolucién 0.7 ym, profundidad de campo 10 pm ceramico de
wollastonita-calcita 80:20 %.

7.5.2.- Difraccion de rayos X (DRX)

En la figura 25 se presentan los difractogramas para los ceramicos obtenidos a
partir de los materiales arcillosos y roca como matriz con la adicién de carbonato
de calcio al 15 % en peso, tratados térmicamente a 1200 °C. En estos
difractogramas se comprueba efectivamente, que a la temperatura antes
mencionada se presenta neoformacién mineral en algunos de los compositos. El
caolin cambio de moganita a cristobalita, el crisotilo de dolomita a forsterita, la
diatomita y wollastonita se mantuvieron como cristobalita y pseudowollastonita

respectivamente, que se reportan en la tabla 12.

También se determinaron sus fases minerales minoritarias, para el caolin se
identifico plagioclasa (labradorita) y albita, en el crisotilo a la hedenbergita y augita,
para la diatomita a la albita y en la wollastonita a la ciclowollastonita,

pseudowollastonita-4 y larnita.



Como fases minerales indicio se identific6 microclina en el caolin, wuestita en el

crisotilo, tridimita-mulita-siderita en la diatomita.

Tabla 12.- Difraccion de rayos X de materiales arcillosos y roca mezclados con calcita al 15
% en peso, con tratamiento térmico a 1200 °C.

83167  mayoritaria (»50 %) minoritaria (1040 %) "neicios (<5 %)
Caolin Crs Pcl-Alb Mcr
Crisotilo Frs Hed-Aug Wue
Diatomita Crs Alb-Cwoll Trd-Mul-Sid
Wollastonita Psewoll Psewoll.4-Lar -
Simbologia: Crs=cristobalita, Pcl=plagioclasas labradorita, For=forsterita, Hed=hedenbergita,
Psewoll=pseudo-wollastonita, Alb=albita, Aug=augita, Cwoll=ciclowollastonita,

Psewoll.4=pseudo-wollastonita-42, Lar=larnita, Mcr=microclina, Wue=wuestita, Trd=tridimita,
Mul=mullita, Sid=siderita.

Figura 25.- Difraccion de rayos X de los materiales arcillosos y roca mezclados con calcita
al 15 % en peso, con tratamiento térmico a 1200 °C. (a) caolin, (b) crisotilo,
(c) diatomita, (d) wollastonita.



En la difraccion de rayos X de los compdsitos con adicién del 20 % de calcita que
se muestra en la figura 26, no se observa ningun indicio de la presencia de los
materiales de partida, sino hasta esta etapa del procesamiento. Se identifica
neoformacion de los agentes precursores; el caolin cambio de cristobalita a épalo,
el crisotlo y la diatomita se mantuvieron en forsterita y cristobalita
respectivamente, la wollastonita de pseudowollastonita a rankinita como se

observa en la tabla 13.

Las fases minerales minoritarias fueron, para el caolin la anortita, para crisotilo la
akermanita, para diatomita la albita y tridimita, para wollastonita
pseudowollastonita. Como fases minerales indicio se identificd albita en caolin,
diopsido en crisotilo, ciclowollastonita-espinela-siderita en diatomita, y cristobalita-

esrebrodolskita en wollastonita.

Tabla 13.- Difracciéon de rayos X de materiales arcillosos y roca mezclados con caicita al
20 % en peso, con tratamiento térmico a 1200 °C.

8500 7 ma;:zfa:?;n(i?r; %) minortara I(q%r-ilo o) Indicios (<5 %)
Caolin Opa Anr Alb
Crisotilo Frs Ake Diop
Diatomita Crs Alb-Trd Cwoll-Esp-Sid
Wollastonita Rank Psewoll Esre-Crs

Simbologia: Opa=06palo, Frs=forsterita, Crs=cristobalita, Rank=rankinita, Anr=anortita Ake=akermanita,
Alb=albita, Trd=tridimita, Psewoll=pseudo-wollastonita, Diop=diépsido, Cwoll=ciclowollastonita,
Esp=espinela, Sid=siderita, Esre=esrebrodolskita.



Figura 26.- Difraccion de rayos X de los materiales arcillosos y roca mezclados con calcita
al 20 % en peso, con tratamiento térmico a 1200 °C. (a) caolin, (b) crisotilo,
(b) diatomita, (d) wollastonita.

Las fases minerales obtenidas de este analisis presentan mejores propiedades
térmicas y mecanicas como la mulita, dolomita, 6épalo, anortita y espinela. Algunos
de estos ceramicos que presentan este tipo de fases minerales pueden ser usados
para filtracion de algunos acidos. Por consiguiente, estas caracteristicas pudieran
ser un factor para ser consideradas como un remplazo de algunas ceramicas a
base de alumina segun sea la necesidad y obtener un beneficio costo produccion

ya que estos materiales utilizados son de bajo costo.

7.5.3.- Microscopia electrénica de barrido (MEB)

El analisis al MEB permitié identificar morfologia, tamano, distribucion y porcentaje

de porosidad, justificada por los contenidos de calcita adicionada. Se confirmé en



algunos casos que existen fracturas en los cuerpos ceramicos no identificados en
el microscopio estereoscopico. La clasificacion de los materiales porosos en
relacion al tamafio de poro establecida segun la International Union of Pure and
Applied Chemistry (por sus siglas IUPAC ), considera el diametro interno del poro
asumiendo que éste es cilindrico, o bien, la distancia entre las paredes internas y
opuestas de un poro con diferente configuracion. Con base en estas condiciones
los materiales se pueden clasificar como materiales microporosos (diametro de
poro < 2 nm), materiales mesoporosos (diametro de poro entre 2 y 50 nm) vy
materiales macroporosos (diametro de poro = 50 nm). Obviamente, cada uno de
los tres diferentes tipos de poro no se pueden presentar en cualquier material. Por
ejemplo, los materiales microporosos normalmente son generados desde la
estructura cristalina de los materiales y se extienden a lo largo de todo el cristal

formando canales.

En otras palabras, los microporos son parte de la estructura cristalina del material
y, por lo tanto, son inherentes al mismo, un clasico ejemplo de este tipo de
materiales son las zeolitas. Por el contrario, en los materiales mesoporosos y
macroporosos, este tipo de poros no son generados dentro de la estructura
cristalina del material, si no que los meso y/o macroporos se forman por la
interconexidn entre cristales o particulas. En este caso, los meso y macroporos no
son inherentes al material. Por ejemplo, en un 6xido metalico los cristales son
totalmente densos y éstos se aglomeran para formar particulas. Es aqui, en el
conglomerado de los cristales y particulas donde se puede dar la generacién de
meso y/o macroporos, nuevamente mediante la generacion de volumenes vacios.
En muchos casos, la generacion de los poros es inducida mediante la adicion de
agentes estructurantes (también llamados templantes o agentes formadores de
poro), los cuales son posteriormente eliminados por algun proceso térmico o

quimico.



7.5.3.1- Ceramicos porosos caolin-calcita

La figura 27a muestra la imagen al microscopio electrénico de barrido del
ceramico caolin-calcita (85:15 %), obtenida posterior al sinterizado a 1200 °C. En
esta figura puede apreciarse que las particulas que resistieron la temperatura
estan completamente atrapadas por una liga vitrea a lo largo y ancho de toda la
pieza formando una red continua.

Este ceramico presenta bajo porcentaje de porosidad, en cuanto a la morfologia,
los poros se aprecian bien definidos, los diametros de los poros son de tamafo
micromeétrico que oscilan entre 1 a 5 um, los cuales presentan un espaciamiento

considerable entre ellos sobre la superficie.

La figura 27b muestra la imagen al microscopio electronico de barrido del
ceramico caolin-calcita (80:20 %) en peso. El cual se analizé después del
sinterizado a 1200 °C. En esta figura las particulas también estan completamente
cubiertas por la liga vitrea a lo largo de toda la superficie, debido a la alta
temperatura utilizada durante el sinterizado, ademas se observa que algunos
granos se aglomeran y crecen.

Este ceramico muestra un porcentaje de porosidad mayor en comparacién con el
ceramico anterior, el tamafo de los diametros de poros es mayor en relaciéon al

anterior superando en muchos de los casos, las 10 ym de diametro.

Figura 27.- Micrografias al MEB imagenes frontales de ceramicas porosas tratado
térmicamente hasta 1200 °C, a) compésito caolin-calcita 85:15 %, b) compdsito
caolin-calcita 80:20 %.



7.5.3.2- Ceramicos porosos crisotilo-calcita

La Figura 28a muestra la imagen obtenida del microscopio electronico de barrido
del ceramico producido a partir de crisotilo-calcio (85:15 %) en peso, tratado
térmicamente hasta 1200 °C. En esta figura aun puede apreciarse la forma tipica
de las particulas de crisotilo, mostrando la morfologia monoclinica que la
caracteriza. Este ceramico presenta alto grado de porosidad, la morfologia es
heterogénea en los poros, la mayoria de los poros se encuentran en un intervalo

de tamano entre 2 a 8 um.

La Figura 28b muestra las imagenes al microscopio electronico de barrido de los
compoésitos producidos con diferente porcentaje en peso de crisotilo-calcita
(80:20 %) en peso. En estas figuras puede apreciarse en ambos materiales que el
crisotilo y la calcita aparecen fusionados uniformemente, a pesar de que ésta
ultima aparece en menor proporcion. Asimismo, la forma y tamafio de la de los
poros en estas imagenes son similares a la sintetizada con presencia del 15 % de
calcita, lo cual vuelve a poner de manifiesto que la calcita tiene una interaccion en
la sintesis de estos ceramicos en todos los compdsitos, los diametros de poro

superan las 12 ym.

Figura 28.- Micrografias al MEB imagenes frontales de la ceramica porosa tratada
térmicamente hasta 1200 °C, a) compésito crisotilo-calcita 85:15 %, b)
composito crisotilo-calcita 80:20 %.



7.5.3.3- Ceramicos porosos diatomita-calcita

La Figura 29a muestra con la misma técnica, la ceramica porosa producida con
diatomita-calcita (85:15 %) en peso. En esta se observa que la liga vitrea esta
distribuida uniformemente sobre las particulas de los precursores, poniendo de
manifiesto la directa y eficiente integracion de ambas fases durante el proceso de
sintesis de estos compadsitos. Presenta un bajo porcentaje de porosidad, los poros
se presentan relativamente bien definidos y los didmetros de poro son
homogéneos donde se presentan tamanos de 1 a 5 ym aproximadamente. Por
otra parte los poros son aislados y los bordes de grano forman una red continua

sobre la superficie total del ceramico.

La Figura 29b muestra la imagen al microscopio electronico de barrido obtenida
después del sinterizado del ceramico poroso a base de diatomita-calcita (80:20 %)
en peso, en la cual no se muestran los elementos que componen este ceramico.
En la superficie se puede observar un mayor porcentaje de porosidad respecto al
ceramico anterior, los diametros que se pudieron observar en los poros van de 5

pMm y logran alcanzar las 14 ym.

Figura 29.- Micrografias al MEB imagenes frontales de ceramicas porosas tratado
térmicamente hasta 1200 °C, a) compésito diatomita-calcita 85:15 %, b)
composito diatomita-calcita 80:20 %.



7.5.3.4- Ceramicos porosos wollastonita-calcita

La Figura 30a muestra la imagen obtenida al microscopio electrénico de barrido
del ceramico producido a partir de wollastonita-calcio (85:15 %) en peso, tratado
térmicamente hasta 1200 °C. En esta figura no se puede apreciar la forma tipica
de las particulas de wollastonita, sin embargo, estas se aprecian fundidas con la
calcita. Por la forma de las particulas, es posible que se establezcan canales entre
las particulas fundidas, los poros son aislados y los bordes de grano forman una
red continua en la superficie. Se puede decir que se produce mayor densificaciéon
y cambio micro-estructural en este ceramico. Por consiguiente esta pieza presenta
en su superficie un alto grado de porosidad, la morfologia es heterogénea en los

poros, y los diametros de los poros van de 3 a 8 um.

La Figura 30b muestra la imagen del microscopio electronico de barrido del
compésito producido con wollastonita y calcita (80:20 %) en peso. En esta figura
puede apreciarse en la matriz que la wollastonita aparece fusionada
uniformemente con la calcita, a pesar de que la calcita aparece en menor
proporcion. Asimismo, la forma y tamafo de la de los poros en estas imagenes
son similares a la sintetizada con presencia del 15 % de calcita, lo cual vuelve a
poner de manifiesto que la calcita tiene una interaccion en la sintesis de estos

ceramicos en todos los compaositos.

Los granos crecen, se establecen poros y como se comentd anteriormente,
probablemente en esta etapa se produce la mayor densificacion y cambio micro-
estructural. Al final de esta etapa los poros son aislados y los bordes de grano
forman una red continua, la mayoria de los poros presentan tamafios que superan

las 9 um.



Figura 30.- Micrografias al MEB imagenes frontales de ceramicas porosas tratado
térmicamente hasta 1200 °C, a) compésito wollastonita-calcita 85:15 %, b)
composito wollastonita-calcita 80:20 %.

En las micrografias de los compdsitos con adicion de calcita del 20 %, no
muestran casi ningun indicio de la presencia de los materiales de partida,
unicamente se identifica neoformacion y un poco de remanente de calcio, producto

de la reaccion entre los agentes precursores.

7.6.- Porcentaje de contraccion lineal de los ceramicos

En los ceramicos con adicion del 15 % de calcita en peso, se determiné el
porcentaje de contraccion lineal como se muestra en la tabla 14. Se puede
observar que el ceramico con matriz de crisotilo presenta mayor contraccion lineal
principalmente por eliminacion de agua y deshidroxilacion, ademas de la

descomposicidon de minerales hidratados como anfiboles y serpentinas.

Tabla 14.- Contraccidon lineal de los ceramicos con adiciéon del 15 % de calcita en peso,
tratamiento térmico a 1200 °C.

Ceramico Dimensioén inicial Dimension final Contraccion lineal
85-15 % (mm) (mm) %
Caolin-Calcita 20.00 19.90 0.50
Crisotilo-Calcita 20.00 18.85 5.75
Diatomita-Calcita 20.00 19.05 4.75

Wollastonita-Calcita 20.00 19.70 1.50




En la tabla 15 se presentan los resultados de contraccion lineal para los ceramicos
elaborados con la adicién de calcita al 20 % en peso. Se puede apreciar que los
ceramicos con matriz de diatomita y crisotilo presentan el mayor porcentaje de

contraccion lineal debido a eliminacion de agua principalmente.

Tabla 15.- Contraccion lineal de los ceramicos con adicion del 20 % de calcita en peso,
tratamiento térmico a 1200 °C.

Ceramico Dimensioén inicial Dimension final Contraccion lineal
80-20 % (mm) (mm) %
Caolin-Calcita 20.00 19.95 0.25
Crisotilo-Calcita 20.00 19.35 3.25
Diatomita-Calcita 20.00 19.10 4.50
Wollastonita-Calcita 20.00 19.85 0.75

7.7.- Porcentaje de contraccion volumétrica de los ceramicos

La contraccion volumétrica de los ceramicos porosos obtenidos, se ve influenciada
directamente por el porcentaje de humedad y (OH) presentes en la red cristalina
del material utilizado tabla 16. La cantidad y tamafo de particula de la materia
prima utilizada como matriz para la formacion estructural del ceramico es

importante considerarla.

Tabla 16.- Contraccion volumétrica de los ceramicos con adicion del 15 % de calcita en
peso, tratamiento térmico a 1200 °C.

Ceramico Volumen en verde Volumen del ceramico Contraccion volumétrica
85-15 % (cm®) (cm®) %
Caolin-Calcita 5.65 5.54 1.99
Crisotilo-Calcita 5.65 4.55 19.49
Diatomita-Calcita 5.65 4.85 14.26
Wollastonita-Calcita 5.65 5.27 6.89

En la tabla 17 se presentan los resultados de contraccion volumétrica para los

ceramicos elaborados con la adicion de calcita al 20 % en peso. Los ceramicos



con matriz de crisotilo y diatomita presentan el mayor porcentaje de contraccién
volumétrica producto de una mayor deshidratacion que provoca una aproximacion

de las particulas y al mismo tiempo reduce el volumen del ceramico.

Tabla 17.- Contraccion volumétrica de los ceramicos con adicién del 20 % de calcita en
peso, tratamiento térmico a 1200 °C.

Ceramico Volumen en verde Volumen del ceramico Contraccion volumétrica
85-15 % (cm?) (cm®) %
Caolin-Calcita 5.65 5.48 3.08
Crisotilo-Calcita 5.65 4.88 13.75
Diatomita-Calcita 5.65 4.95 12.45
Wollastonita-Calcita 5.65 5.39 4.71

Bajo este contexto se puede observar que, la contraccion lineal y volumétrica es
menor adicionando el 20 % de calcita en peso a la matriz ceramica con respecto a
una adicion del 15 %. Por otra parte la densidad de los ceramicos disminuye
conforme aumenta la cantidad de calcita en la matriz del ceramico. Esto se debe a

que a mayor cantidad de calcita, mayor cantidad de porosidad.

7.8.- Propiedades mecanicas de los ceramicos porosos

7.8.1.- Resistencia a la compresion

El comportamiento mecanico o las propiedades mecanicas de un material reflejan
la relaciéon entre la fuerza aplicada y la respuesta del material (0 sea, su
deformacion). La mala respuesta mecanica de estos materiales ceramicos, esta
relacionada con la porosidad y grietas, generadas en la preparacion del material.
Al no haber procesos internos que puedan absorber energia, la propagacién de las
grietas es muy rapida. Aunque la importancia del volumen de poro, distribucion de
tamafos y forma ha sido reconocida desde hace mucho tiempo, la evaluacion

cuantitativa de su influencia ofrece grandes incertidumbres.



Como resultado de cierta incertidumbre en las técnicas de medida de esos
parametros antes mencionados y la dificultad de desarrollar modelos geométricos
realistas para la forma compleja de los poros en materiales heterogéneos, la
literatura muestra exhaustivamente que la porosidad tiene un efecto sustancial en

la mayoria de las propiedades mecanicas.

Por otra parte, es bien sabido que la porosidad de un material ceramico incide

directamente en su resistencia mecanica (disminuye al aumentar la porosidad).

7.8.1.1- Ceramicos porosos caolin-calcita

Respecto a los compdsitos con matriz a base de caolin, el que registra la mejor
respuesta al ensayo de resistencia a la compresion es aquel que fue elaborado a
base de un porcentaje 80:20 % de CaCOs;, seguido del compdsito 85:15 % con un
esfuerzo a la compresion mayor a 10 y 8.5 MPa respectivamente (Figura 31). Sin
embargo, las propiedades mecanicas resultan ser menores debido al alto

porcentaje de porosidad por la adiciéon de CaCOs.
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Figura 31.- Resistencia a la compresion de ceramicos porosos compdsito caolin-calcita
85-15 % y 80-20 % respectivamente.



7.8.1.2- Ceramicos porosos crisotilo-calcita

Los compdsitos con matriz a base de crisotilo presentaron diferente
comportamiento que los de caolin, el compdsito con la menor adicion de CaCO3
presento las mejores propiedades mecanicas alcanzando una resistencia a la
compresiéon mayor a 10 MPa, mientras que el compdsito con 20 % de CaCOs;

supero los 8.5 MPa (Figura 32).
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Figura 32.- Resistencia a la compresiéon de ceramicos porosos compdésito crisotilo-calcita
85-15 % y 80-20 % respectivamente.

7.8.1.3- Ceramicos porosos diatomita-calcita

Los compdsitos con matriz a base de diatomita presentaron un comportamiento
similar a los compdsitos a base de crisotilo pero con mejores propiedades
mecanicas. El compdsito con la menor adicion de CaCOj; presento las mejores
propiedades mecdanicas alcanzando una resistencia a la compresiéon mayor a
50 MPa, mientras que el compdsito con 20 % de CaCOjs supero los 36 MPa
(Figura 33).
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Figura 33.- Resistencia a la compresion de ceramicos porosos compoésito diatomita-calcita
85-15 % y 80-20 % respectivamente.

7.8.1.4- Ceramicos porosos wollastonita-calcita

Los compdsitos con matriz a base de wollastonita presentaron un comportamiento
similar a los compdsitos a base de diatomita con propiedades mecanicas incluso
similares, el compdsito con la menor adicion de CaCOj3 presento las mejores
propiedades mecanicas alcanzando una resistencia mayor a 54 MPa, mientras

que el compdésito con 20 % de CaCO3; supero los 31 MPa (Figura 34).
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Figura 34.- Resistencia a la compresiéon de ceramicos porosos compésito wollastonita-
calcita 85-15 % y 80-20 % respectivamente.



Durante el ensayo a compresion de las piezas ceramicas (diferentes compdsitos)
se pudo observar fracturas verticales y generalmente todos los especimenes

presentaron fractura cénica el cual es un patron comun de ruptura (Figura 35).

Figura 35.- Especimenes de diferentes compoésitos presentan fractura cénica, patrén comin
de ruptura en probetas cilindricas después de haber sido sometidos al esfuerzo
a la compresion.

Existe relacidn directa entre el grado de porosidad abierta y la resistencia a la
compresion de los ceramicos ya que entre mayor porosidad menor resistencia. A
pesar de ser elementos porosos, sobre la superficie no se presentaron fallas o
fracturas durante los ensayos mecanicos que pudieran afectar directamente los

resultados.

7.9.- Evaluacion de ceramicos porosos mediante el uso de la Norma
ASTM C373 - 88

Antes de sinterizar, la porosidad de las piezas en verde es ligeramente inferior a la
de los cuerpos sinterizados a partir de la misma composicion, esta diferencia se
atribuye principalmente al carbonato de calcio, que aproximadamente entre los
650 y 700 °C se descompone en oOxido de calcio CO, generando poros en la

estructura del producto ceramico.



7.9.1.- Volumen de poros abiertos

Durante la sinterizacion, mucha de esta porosidad es eliminada; sin embargo a
menudo ocurre que este proceso de eliminacion de poros es incompleto y
permanece alguna porosidad permanente. A continuacion en las tablas 18 y 19 se
da el porcentaje de volumen de poros abiertos para los ceramicos con adicion del

15y 20 % de calcita en peso respectivamente.

Tabla 18.- Volumen de poros abiertos (Vop) para los ceramicos con adiciéon del 15 % de

calcita en peso.

Peso seco Peso humedo Vop

Ceramico o
85-15 % 9 9 o
Caolin-Calcita 7.060 10.171 3.111
Crisotilo-Calcita 7.225 9.303 2.077
Diatomita-Calcita 5.795 8.266 2.471
Wollastonita-Calcita 9.047 11.241 2.193

Tabla 19.- Volumen de poros abiertos (Vop) para los ceramicos con adiciéon del 20 % de

calcita en peso.

Ceramico Peso seco Peso humedo Vop

80-20 % g g %
Caolin-Calcita 7.055 9.929 2.875
Crisotilo-Calcita 7.150 9.516 2.366
Diatomita-Calcita 5.715 8.196 2.481
Wollastonita-Calcita 9.051 11.614 2.563

Teniendo en cuenta el porcentaje adicionado de calcita y bajo este contexto se
observa que, el porcentaje de poros abiertos es mayor adicionando el 20 % de
calcita en peso a la matriz ceramica con respecto a una adicién del 15 %. Esto se
debe a que a mayor cantidad de calcita, mayor cantidad de porosidad. Sin
embargo el caolin presenta un mayor porcentaje de volumen de poros abiertos
cuando se adiciona el 15 % en calcita, producto de una reaccién entre los agentes

precursores.



7.9.2.- Determinacion de absorcion de agua

La determinacion de absorcidon de agua esta relacionada directamente con el
volumen de porosidad abierta, ya que entre mayor porosidad exista mayor
porcentaje de absorcidon de agua se tendra. En las tablas 20 y 21 se dan los
resultados del porcentaje de absorcidn de agua para los ceramicos con adicion del

15y 20 % de calcita en peso respectivamente.

Tabla 20.- Absorcién de agua (A) para los ceramicos con adiciéon del 15 % de calcita en peso.

Ceramico Peso seco Peso humedo A

85-15 % g g %
Caolin-Calcita 7.060 10.171 44.067
Crisotilo-Calcita 7.225 9.303 28.752
Diatomita-Calcita 5.795 8.266 42.633
Wollastonita-Calcita 9.047 11.241 24.244

Tabla 21.- Absorcién de agua (A) para los ceramicos con adicion del 20 % de calcita en peso.

Ceramico Peso seco Peso humedo A

80-20 % g g %
Caolin-Calcita 7.055 9.929 40.746
Crisotilo-Calcita 7.150 9.516 33.090
Diatomita-Calcita 5.715 8.196 43.415
Wollastonita-Calcita 9.051 11.614 28.322

Se determina que las caracteristicas fisicas como densidad, contraccion lineal,
contraccion volumétrica, volumen de poros, tamafio de poro, absorcién de agua y
resistencia a la compresion de los ceramicos porosos obtenidos en este estudio de
investigacion se ven influenciadas directamente por el porcentaje utilizado de
calcita, la cual sirve de matriz para la formacion estructural del ceramico.
Finalmente una ventaja de haber utilizado calcita es que disminuye las

contracciones y aumenta la resistencia a la compresion.



8.- CONCLUSIONES

- Se concluye que los materiales de arcilla y roca seleccionados son apropiados
para la elaboracién de ceramicos con diversas caracteristicas para diferentes
aplicaciones, esto es, debido a sus altos contenidos de silice y alumino-silicatos

que les confieren propiedades termoestables.

- Al adicionar calcita, los ceramicos presentan propiedades de densidad, porosidad
y tamano de poro diferente que varian de acuerdo al contenido de esta, mejorando
la resistencia a la compresion, la cual es una propiedad mecanica importante para

diversas aplicaciones.

- Cuando se adiciona 20 % de CaCOj existe menor contraccién lineal y
volumétrica, se genera mayor porosidad debido al desprendimiento de COy; el
peso y la densidad del ceramico sinterizado disminuye considerablemente, asi
como la resistencia a la compresion. Sin embargo cuando el contenido de calcita
es menor, algunos cuerpos ceramicos presentan una resistencia superior al del

concreto pobre (f'c=150) y al de los ladrillos artesanales.

- Se pudo apreciar la formacion de nuevas fases minerales por DRX al someter los
materiales a tratamiento térmico a elevada temperatura, tales como la mulita
(3Al,032Si03), dolomita [CaMg(CO3),], o6palo (SiOz), anortita (CaAl.Si,Og) vy

espinela (Mg Al, O,4), entre otras.

- Los ceramicos con matriz de crisotilo y caolin son apropiados para ser utilizados
como aislantes térmicos hasta 450 °C, la porosidad con la que cuentan estos
ceramicos favorece la disipacion de calor; los ceramicos con matriz de diatomita y
de wollastonita presentaron propiedades aceptables como soportes para oxidos
metalicos en pruebas de sensado, ya que al aplicarles temperatura reflejaron

pulsaciones eléctricas durante este proceso.



- Por tal motivo, estos ceramicos presentan diferentes tipos de aplicaciones:
soportes para membranas de ultra y nano filtracion, filtros, aislantes térmicos,

acusticos colectores de particulas finas y ceramica convencional, entre otros.
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