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RESUMEN

Los concretos son mezclas de materiales previamente molidos y cribados, con
agentes quimicos y agua que reaccionan para dar una fuerte liga a temperatura
ambiente. Tradicionalmente, los concretos refractarios se fabrican con
cementos de aluminatos de calcio como ligante, sin embargo las curvas de
secado implican largos tiempos, lo cual incrementa el proceso de produccion
durante su utilizacién en hornos industriales. Lo anterior ha promovido el
desarrollo de concretos refractarios ligados con silica coloidal que sefalan
procesos de secado mas sencillos.

En base a lo anterior, el presente estudio se enfoca en el analisis de la
degradacion de 3 materiales refractarios aislantes para aplicacion en hornos de
reduccién directa en donde la temperatura maxima de trabajo oscila entre los
1000 y 1100°C. Los sistemas evaluados corresponden a dos concretos
refractarios aislantes uno con liga cemento de aluminato de calcio (Muestra A)
y otro con liga silica coloidal (Muestra B), asi como un ladrillo refractario aislante
(Muestra C).

Los resultados obtenidos sefialan mejores propiedades mecanicas del concreto
base silica coloidal respecto al concreto base cemento de aluminato de calcio.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

Sin duda alguna a lo largo de nuestras vidas hemos admirado grandes
construcciones arquitecténicas, obras o simplemente procesos industriales
donde vemos que frecuente estan conformados de diferentes materiales y entra
la duda de cual es la diferencia entre un cemento y un concreto y mas aun si

agregamos el término de concretos refractarios.

Podemos definir el cemento como un aglomerante que fragua y se endurece
por si mismo o se une con otros materiales. La aplicacibn mas conocida de los
cementos se encuentra en construccion, se caracterizan como hidraulicos o no

hidraulicos y sobre todo para la produccion de morteros y concretos.

Los cementos hidraulicos fraguan y endurecen después de combinarse con el
agua. La mayor parte de la construccion se realiza con cementos hidraulicos
base cemento Portland, el cual consiste de silicatos de calcio (por lo menos 2/3
en peso), asi como cementos no hidraulicos los cuales incluyen el uso de

materiales no hidraulico tales como emplastos de cal y yeso. "2

e
2
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Los concretos son la mezcla de cemento, grava y arena, en donde el cemento

funciona como ligante para la unién de los diferentes tipos de agregados.

La definicion de concreto refractario los considera como materiales que poseen
la caracteristica clave de la refractariedad, es decir, son dificiles de fundir. Los
ceramicos refractarios son sustancias inorganicas, individuales o polifasicas que
se encuentran en la naturaleza, los cuales son procesados a alta temperatura,
empleados siempre en procesos que implican el tratamiento o exposicién a
temperaturas elevadas, por ejemplo, la fundicion de metales, la sinterizacidén de
la ceramica, la fusion del vidrio, el procesamiento de hidrocarburos y productos

quimicos, entre otros.

La seleccion de los materiales refractarios varia ampliamente dependiendo de
las aplicaciones del proceso, asi como sus temperaturas y la composicion
quimica de los materiales que se procesan. Esta incluye la composicion de las

atmoésferas que se desarrollan durante el procesamiento.®!

Los concretos refractarios han evolucionado tecnolégicamente al requerirse
mayor rendimiento en las diferentes areas de aplicacion de la industria o
cuando se buscan técnicas y métodos de instalacion con mayor eficiencia. La
mayor parte de concretos refractarios se basan en cementos de aluminatos de
calcio, aunque algunas aplicaciones requieren el uso de otros materiales, tales

como 6xido de magnesio.

Sin embargo existen concretos de alta tecnologia como son los concretos de
bajo cemento (BC), ultrabajo cemento (UBC) y sin cemento (SC) que requieren
el uso de técnicas de instalacion especial como el mezclado intenso, vibrado,
bombeado y espreado para su maximo aprovechamiento, estos concretos
presentan caracteristicas de quemado rapido (con fibras organicas para evitar
el riesgo de explosiones por acumulacién de vapor).

3
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En ocasiones es necesaria la incorporacién de fibras metalicas o de carbdn
para reforzar el concreto refractario y evitar el disgregamiento a temperaturas
superiores a 800°C. Asi como estos concretos de alta tecnologia también se
han modificado algunos otros factores para obtener mejores propiedades en los

concretos refractarios &7,

Durante el desarrollo de los concretos refractarios es importante mencionar el
uso de silica coloidal para la elaboracion de concretos, con lo que se espera
que tengan mejores propiedades mecdanicas que los elaborados con CAC,
debido a que durante la etapa de secado, los grupos hidroxilo en la superficie
de las particulas generan enlaces de siloxano (Si-O-Si), lo que resulta en una
red tridimensional de particulas de SiO,. La estructura resultante es altamente
permeable y permite que la composicion se seque facilmente, reduciendo las
grietas y desprendimientos explosivos aparte que este también nos beneficiaria
en el ahorro de la energia Pl

Dentro los concretos refractarios en cuanto a la clasificacion del peso podemos
definirlos en 3: Concretos densos, concretos semi-aislantes asi como también
en los aislantes esto depende de la densidad y porosidad que tenga cada uno,
es decir un aislante tiene una densidad baja pero una alta porosidad a

diferencia de los concretos densos.

En el presente trabajo se evaluaron tres sistemas diferentes de materiales
refractarios aislantes: un concreto silico-aluminoso base silica coloidal (Material
B) considerado cero cemento y de alta tecnologia, el ya mencionado como
concreto convencional CAC (Material A) y otro material en forma de ladrillo mas
rico en Al,03 y con una mayor porosidad (Material C).

Por lo mencionado anteriormente, el objetivo de este trabajo es realizar el
andlisis comparativo de la degradacidén de refractarios aislantes utilizados en
reactores de reduccion directa.

e
4
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CAPITULOII

ANTECEDENTES

2.1 Concretos Refractarios Silico- Aluminos con cemento de

Aluminatos de Calcio.

Los concretos refractarios son formulaciones complejas, que requieren materias
primas de alta calidad y un control de diferentes tamafnos de agregados,
aditivos y aglutinantes. Basicamente, los concretos refractarios son producidos
por la mezcla de cemento de aluminato de calcio (CAC), ciertas materias primas

finas, agregados, aditivos y agua.

Después de mezclar las materias primas sélidas (cemento, agregados y
particulas finas), se anade agua, provocando el fendbmeno de hidratacion, y
formando una estructura rigida en el concreto fresco, que indirectamente influira
en las propiedades moldeables después de la coccion. Varias fases se pueden
formar durante la hidratacién, de composicién quimica y mineraldgica distintas.
El material formado tiene diferentes cantidades relativas que dependen de
varios factores, por ejemplo la temperatura, el curado, CaO/Al,O3 (C / A), la
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cantidad de agua, y la presencia de impurezas tanto en la solucién de aluminato

como en la superficie de la agregados y otras materias primas %1,

Después del curado, un material refractario moldeable es sometido a
tratamiento a alta temperatura que, en funcion de la temperatura alcanzada,
provoca alteraciones de las fases durante el curado de los concretos
refractarios, asi como la variacibn de su composicion quimica. El
comportamiento reologico de un colable varia, particularmente con respecto al
agua. Estas variaciones conducen a cambios microestructurales que pueden
mejorar o reducir la resistencia mecanica del refractario, y conducen a

variaciones en su densidad, distribucién de poros, y el tamafo de poro.

Cuando los concretos refractarios o pastas que contienen CAC son tratados con
calor, se someten a modificaciones microestructurales que conducen a un

cambio en su comportamiento mecanico.

La investigacion ha demostrado ! que cuando estos materiales se calientan
entre 200 y 300 ° C, su resistencia mecanica se reduce en relacién con el
material que sélo se cura, lo que contribuye a un aumento de la porosidad

causada por la pérdida de agua de hidratacion ..

Los cementos aluminosos (sistema CaO-Al,O3-SiO,) de alta pureza estan
compuestos quimicamente de CaO y de Al,Os; y mineralégicamente de
aluminatos de calcio (12Ca0.7Al,03, Ca0.Al,03Ca0.2Al,03). Algunos
cementos de menor pureza incluyen cantidades relativamente altas de SiO»,
Fe.Os, y de SOj; formando silicatos de calcio tales como la Gehlenita
(2Ca0.Al,03SiOz) y la Anortita (Ca0.Alx032Si0Oy) y algunos calcio aluminatos
de hierro o sulfato, alterando el comportamiento reolégico de los cementos y
concretos.

También se ha logrado entender mejor los efectos de la carbonatacién de los
hidratos de calcio y alumina por la absorcion del monéxido de carbonato del
aire. De las fases mineraldgicas de aluminato de calcio se conoce que mientras

mas CaO esté presente en el cemento la reactividad de éste con el agua es

e
7




ING. CINTYA PATRICIA VIZCAYA CEPEDA FIME- UANL

mayor, asi se tiene que la fase Ci2A; se regula en cantidad para a la vez
controlar el tiempo de fraguado del cemento/concreto.

La ausencia de Ci2A;, causa tiempo de fraguado cortos y en cantidades
excesivas puede causar un fraguado espontaneo.La fase CA es la fase
mineraldgica base de los cementos de aluminatos de calcio y su reactividad con
el agua establece el comportamiento reoldgico de estos cementos. La fase CA,
esta presente en los cementos de alta pureza de muy bajo nivel de impurezas

de silice, 6xidos de hierro y de titanio y presenta baja reactividad con el agua
[6-7]

Los concretos refractarios se componen de fracciones de particulas finas a muy
gruesas. La fraccion fina esta constituida principalmente de materias primas y
cemento de aluminato de calcio, que se hidrata, formando enlaces quimicos
que endurecen el concreto durante el proceso de curado.

Por otro lado, la energia de fractura se puede definir como el trabajo por unidad
de area de la fractura proyectada necesaria para propagar una grieta estable, y
esta representado por la suma de energias distintas consumidos durante el
proceso de propagacion de grietas. El valor de Ywof se puede determinar a
partir de la curva de carga-desplazamiento obtenido de pruebas estables de
propagacion de grietas y de la siguiente ecuacion 1,

( Ecuacion2.1) ¥ wof = 1/2A [Pyd®

Donde A es el area proyectada de la superficie de fractura, PM es la carga
vertical aplicada por la maquina de ensayo, y & es el desplazamiento del
accionador de la maquina. El valor de la integral en la ecuacién (2.1), se
determina por el area total bajo la correspondiente curva de carga-
desplazamiento.

2.2 Refractarios Silico-Aluminosos a Base de Silica Coloidal
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Las razones para el creciente mercado de los refractarios monoliticos, a
expensas de los ladrillos tradicionales, son su facil produccién, instalacién
barata y productos similares de rendimiento en forma. Un avance significativo
en la tecnologia de monoliticos es la corriente de alimentacion de los agregados
y aditivos dispersantes, asi como en las técnicas de colocacion.

El cemento de aluminato de calcio es el aglutinante hidraulico mas usado en la
formulacion de concretos refractarios. Sin embargo, cantidades superiores a
CAC 2-3% en peso de AloO3-CaO-SiO, pueden inducir la formacién de liquido a
temperaturas mas bajas. Otras preocupaciones importantes para los concretos
de alto contenido CAC son las etapas de curado y deshidratacion, que deben
ser realizadas con cuidado con el fin de reducir un desprendimiento explosivo.

Con respecto a todos estos inconvenientes de los aglutinantes hidraulicos, en
un estudio se menciona la aplicacibn de wuna suspension coloidal
nanoestructurada como un aglutinante para composiciones moldeables de
refractarios. Por otro lado, las Silices Coloidales en forma de sol son estables a
base de suspensiones de agua, que contienen hasta 50% en peso de particulas

esféricas nanométricas de silice amorfa.

Estos materiales han sido ampliamente utilizados en las formulaciones de
recubrimientos, catalizadores, papeles y tratamientos anti-suelo, asi como
aglutinantes de alta temperatura para el aislamiento fibroso y piezas moldeadas
de inversion P! Aunque la aplicacién de silice coloidal como un sistema de
union refractario ha sido conocido durante mucho tiempo en la industria de
materiales refractarios, poca investigacion sistematica que ha encontrado en la
literatura abierta.

Grandes esfuerzos se han llevado a cabo con el fin de reemplazar el cemento
de aluminato de calcio por otros tipos de aglutinantes en concretos refractarios.
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Contenidos de CAC mayores que 2-3% en peso puede implicar dificultades
para la etapa de secado y la refractariedad del sistema cuando esta presente la

microsilice.

En el trabajo de M.R. Ismael y colaboradores P*® se aplica una suspension
coloidal nanoestructurada como un aglutinante para la composicién de concreto
refractario. La silice coloidal son suspensiones estables a base de agua que,
cuando se combinan con particulas moldeables, proporciona, entre otras
ventajas, una mayor velocidad de secado y sinterizacion para el producto.

En el trabajo que realizaron, el rendimiento del CAC, HA y CS como agentes
aglutinantes en concretos refractarios se compararon y analizaron, los
resultados mostraron que el uso de silice coloidal en la composicién de material
refractario moldeable puede ser ventajoso en comparacion con el cemento
refractario y la alumina hidratable, los valores de resistencia mecanica como
una funcién del tiempo de curado para el sistema CS mostré una menor
sensibilidad a las condiciones de curado, el mecanismo de gelificacion de la
composicién de silice coloidal contenia una alta permeabilidad, y ayudaba a
evitar el desprendimiento. El proceso de secado se vio favorecido debido a la
pérdida de agua que se produjo durante el curado en aire. Aunque la silice
coloidal es un sistema nanométrico, los resultados obtenidos mostraron que su

contribucion al empaquetamiento era baja.

Por lo tanto, valores superiores de resistencia mecanica se podria lograr con
una adecuada distribucion de tamano de particulas, lo que daria lugar a una
menor porosidad y por consiguiente una mayor calidad en el producto final.

Cuando se combina con otras particulas solidas, la silice coloidal puede ser
unida entre si en cadenas ramificadas, en un proceso conocido como gelacion,
que puede ser inducida por la eliminacién de agua. Durante la etapa de secado,
los grupos hidroxilo (Si-OH) sobre la superficie de las particulas de generar
enlaces de siloxano (Si-O-Si), lo que resulta en una red tridimensional.

10
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La gelificacion también puede ser inducida por los cambios de pH, y una sal de
adicion de agua o disolvente organico miscible, llamados agentes gelificantes.
Con la seleccién apropiada de estos agentes o la variacién de pH, el coloide se
gelifica alrededor de las particulas solidas que proporcionan esfuerzo mecéanico
al sistema después del secado. La estructura resultante es altamente
permeable y permite que la composicion se seque facilmente, reduciendo las
grietas y desprendimientos explosivos. Durante la sinterizacién, su superficie
puede inducir la formacion de mullita en sistema a base de alumina, lo que

mejora la resistencia quimica y las propiedades de resistencia en caliente!Z.

Como el uso de silice coloidal en concretos refractarios puede reducir los

problemas presentados por los aglomerantes hidraulicos actuales.

Los resultados obtenidos por otros investigadores 81717y 18]

ya estudiados en
algunos otros articulos y publicaciones de revistas reconocidas muestran que el
uso de silice coloidal en composiciones refractarios moldeables puede ser
ventajoso en comparacién con el uso de cemento refractario y la alumina

hidratable.

El mecanismo de gelificacion de la silice coloidal contiene una estructura que
nos beneficia para tener una alta permeabilidad, ayuda a obtener una
eliminacién mas rapida del agua sin perjudicar el espécimen y beneficiandolo a
no permitir el facil desprendimiento. El proceso de secado se vio favorecido
debido a la pérdida de agua que se produjo durante el curado en aire abierto.

Un gel es un sistema coloidal donde la fase continua es sélida y la dispersa es
liquida. Los geles presentan una densidad similar a los liquidos, sin embargo su
estructura se asemeja més a la de un sélido. El ejemplo mas comun de gel es

la gelatina comestible.

Las particulas de tamafo nanométrico de silice coloidal también mejoran la
reactividad de los sistemas, el aumento de la sinterizacion, promoviendo la
formacion de mullita. Sin embargo, el nivel de porosidad desarrollado era

demasiado alto. Aunque la silice coloidal es un sistema nanométrico, los

e
11
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resultados obtenidos mostraron que su contribucion al empaquetamiento era
baja®.

Por lo tanto, valores superiores de resistencia mecanica se podrian lograr con
una adecuada distribucion de tamano de particulas, lo que daria lugar a una
menor porosidad.

Las rutas de produccién de la silice coloidal pueden conducir a soles con
distinta concentracion de soélidos, el tamarno y forma de particulas asi como el
pH 131,

Las particulas de silice coloidal pueden ser unidas entre si mediante diferentes
mecanismos de ajuste, como gelificante y la coagulacion, proporcionando una

resistencia inicial cuando se aplica a sistemas de ceramica "8,

En cuanto a la gelificacion, la interaccion de las particulas de silice provoca la
union siloxano (Si-O-Si) y la acumulacién de una red tridimensional. En cuanto
a la coagulacion, un aditivo (normalmente electrolitos) une las particulas que
causan apretadas matas. Ambos mecanismos de fijacion estan influenciados
por el cambio de pH, el tamafo de particula y su concentracion, la presencia de
electrolitos y liquidos organicos, y la temperatura . Ademas de su efecto
aglutinante, silice coloidal también se informa como un dispersante para polvos

ceramicost’®171,

A pesar de las ventajas relativas de procesamiento refractario moldeable y
propiedades presentes en la literatura con el uso de silice coloidal como un
aglutinante '), una mayor comprensién de su mecanismo de consolidacién y la

interaccidén con otros sistemas de cerdmica todavia se requiere.

2.2.1 Fases Tipicas de los Refractarios Silico-Aluminosos a
Base de Silice Coloidal.

12
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En un estudio ya elaborado se mostr6 que se obtenia baja contraccion en

refractarios que contenian alta alimina y el mezclado era con silice coloidal.

Las fases formadas durante la hidratacion o tratamiento térmico fueron
estudiados por Difraccion de rayos X y Espectroscopia de Infrarrojo y las fases
principales de hidratos eran Ca0-Al.03-10H (hidrataciéon a 20 ° C) y 3Ca0-
Al>03-6H20 mas 2Ca0-Al,03-Si0, 8H20-(hidratacion a 50°C). 12Ca0-7Al.03 fue la
primera fase que cristalizé6 durante los tratamientos térmicos. A T> 1000 ° C,
12Ca0-7Al,03 reacciona con la silice para formar anortita (Ca0-Al203-2Si0,) y
gehlenita (2Ca0-Al,03-SO,).

Parte de la silice coloidal se combina con calcio y alimina para formar
cristobalita, que se estabiliza en su forma Beta. Los fenédmenos de cristalizacion

son benéficos para reducir la contraccion.

La densificacién y, por tanto, la contraccién, son limitadas por los fendbmenos

asociados con la recristalizacion de silice para cristobalita.

Las fases hidratadas se encuentran por lo general con el siguiente desarrollo:

20 ° C: CAH10 es el hidrato cristalizado principal y CA se consume mas rapido

que CA2, que no puede convertir a CAH10.

50 ° C: C2AHg se forma primero, y luego rapidamente se convierte en C3AH6 y
gibbsita AH3. La reaccion entre silice y cemento conduce a la formacion de
C>ASHjs (Stratlingite)

Stratlingite se considera que tiene una influencia beneficiosa sobre la
resistencia mecanica. Es una de las razones por las que muchos estudios han
sido dedicados a la incorporacion de silice coloidal en el HAC (Cemento de Alta
Alumina) para el fabricacién de materiales refractarios moldeables. ®!

13
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CAPITULO lli

MARCO TEORICO
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Los concretos son mezclas de materiales previamente molidos y cribados, con
agentes quimicos y agua que reaccionan para dar una fuerte liga a temperatura
ambiente. Pueden ser instalados por vaciado, vibrado o por medio de
proyeccion neumatica. Se emplean fundamentalmente en construcciones
monoliticas y también para fabricar refractarios moldeados que se colocaran en
verde en los hornos; para formar paredes monoliticas uniformes y reparar el
material desgastado. Algunas de sus ventajas mas importantes son el fraguado
hidraulico, la moldeabilidad y la facilidad de aplicacidén. Existe una gran variedad
de concretos que depende de la aplicacion como por ejemplo los concretos
portland, concretos refractarios, concretos para uso de construcciones como
puentes, concretos que soportan la humedad generalmente utilizados en

centros acuaticos etc. 22

3.1 Concretos Refractarios

Concretos Refractarios son materiales con microestructuras complejas que
consisten en una poblacién de particulas muy gruesas llamadas agregados (en
el orden de milimetros de tamano) y una fraccién fina (Que puede ser tan fina
como de tamano nanométrico), llamada la matriz, que interconecta la particulas
mas gruesas del material. La fraccidn fina promueve la formacién de un enlace
quimico a baja temperatura (a través de la formaciéon de hidratos, que son
responsables de la rigidez del material) y la formacion del enlace o liga
ceramica a alta temperatura (deshidratacién, seguido de sinterizacion de las
particulas). Los refractarios se aplican con frecuencia en los procesos que
implican altas temperaturas y ambientes agresivos sujetos a choques térmicos y
corrosién, como en la produccidén de metales, vidrios, cementos y derivados de

aceite!®! .
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Inicialmente, se utilizaron materiales refractarios en forma de ladrillos de
revestimiento del horno. En 1914, una nueva forma de revestimiento se
presentd comercialmente, lo que lleva a la apariciéon de los llamados monolitos
por la que una masa fluida de agregado refractario se colocé dentro del horno,
formando una pared entera sin costuras, que hizo que la aplicacion de estos
materiales mas eficiente. Estos materiales son los Illamados concretos

refractarios.

Los concretos refractarios se clasifican de acuerdo a su composicién quimica, a
Su peso, a la cantidad de 6xido de calcio que contiene y a su forma, los detalles

se presentan a continuacion:

Denominacion Cantidad Cantidad
de CaO Tipica de

(%) Cemento(%)
Convencional >2-5 >8.0 )
e Por su contenido
Baj 1. 2.
de ajo Cemento 0a25 5a8 CaO:
A continuacion se

muestra una tabla de la clasificacién de los Concretos Refractarios en cuando al
contenido de CaO, en nuestro estudio manejamos los concretos de cero
cemento que son los que utilizan como ligante la silica coloidal y los otros dos

materiales que entran en la denominacién de convencionales.(Ver tabla 1y2).

Tabla 1. Clasificacion de concretos en funcion del contenido de CaO
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Ultrabajo 2a1l1.0 1ab

(oI XTI < 0.2 <1.0

Tabla 2. Clasificacion de Concretos Refractarios en cuanto a su Porosidad.

Clasificacion % de Porosidad
EEE < 22%

Semi- 40 - 50%
aislantes

Aislantes- > 60%

ligeros

En este estudio se analizaron semi-aislantes (Material A y B) y un producto

formado aislante- ligero (Material C).

e Por suforma
En este rubro se consideran productos conformados o productos formados en
la forma final en la cual serdn usados (hay ladrillos o0 formas especiales de
varias dimensiones y formatos), productos no conformados (son hechos por
vaciado, apisonados, cementos, morteros, pastas, plasticos) estos
generalmente consisten de mezclas pulverizadas listas para ser usadas,

vendidas en bolsas por lo que requieren de forma antes de ser usados, y por

s
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ultimo pueden ser productos semirigidos que forman parte de una categoria de
productos conformados separadamente, los cuales pueden ser deformados
durante el proceso: en general se refiere a ceramicos basados en materiales a

base de fibras vendidas en la forma de placas o panales.

e Por su composicion mineraldgica
La clasificacién de los concretos refractarios puede ser dificil debido a que
existe una amplia variedad en el mercado, pueden ser clasificados de diversas
maneras dependiendo de su composicion quimica o mineralégica como ya se
mencionaba a principio de este capitulo. Una clasificacién adecuada debera
incluir tanta informacién como sea posible. En la tabla 3 se puede apreciar la
clasificacion de los concretos refractarios dependiente su composicion

mineral6gical'®?7¥28],

Tabla 3. Clasificacion de Concretos Refractarios en cuanto a su porosidad.

=gn Ve .

Clasificacion % aproximados

Aluminosos 30- 40% Al,O4
>85%Si0,

CETTO LT [ .G < 1.5% Fe,0;

3.2 Reactor (Horno de Reduccion Directa)
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El proceso de HYL de reduccién directa es conocido mundialmente, en este se
alimenta al reactor con pellets de mineral de hierro que se transforman en hierro
esponja al quitarles el oxigeno mediante un gas reductor. El gas reductor se
produce al reaccionar el gas natural con vapor de agua en el reformador. Los
equipos principales de este reactor son: reformador, calentador, enfriadores,
absorbedora de CO,, compresores y reactor.

El reactor consiste en un recipiente de acero recubierto con material refractario
que van a estar en contacto con el mineral de hierro o con el hierro metélico
seglin sea su posicion en el reactor®®!. A continuacién se muestra una imagen
esquematica de los componentes del horno de reduccion directa tipico (Figura
1), se puede apreciar en la parte de arriba una seccién oscura que es el
contorno del reductor es ahi la parte donde aplicaremos nuestros concretos
refractarios estudiados, cabe mencionar que nuestros materiales son aislantes
es decir iran después de los concretos mas densos que son los que estan
directamente en la cara de trabajo, nuestros materiales estaran en contacto

con el recubrimiento metalico (de acero) del reactor de reduccion directa.

Fl

CLARO ESPONIA |
]

Figura 1. Esquema del reactor de reduccion directa. Las partes principales son: (1) reformador,

(2) calentador, (3) condensador de agua, (4) absorbedora de CO,, (5) compresor, (6.1)cuerpo

e
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de reactor, (6.2)entrada de gas, (6.3)salida de gas de enfriamiento, (6.4)entrada de gas de
enfriamiento , (6.5) aislante, (6.6) capa de ladrillo en contacto con hierro esponja ,(6.7)salida del
gas reductor, (6.8) entrada del mineral y (6.9) salida del hierro esponja.

3.3 Concreto a base de Silice coloidal

Las silices coloidales son suspensiones estables a base de agua que, cuando
se combinan con particulas moldeables, proporcionan algunas ventajas una de
ellas muy favorable para nuestro proceso es la de una mayor velocidad de
secado y sinterizacidn para el producto.

La silice coloidal en forma de sol es estable a base de suspensiones de agua,
que contienen hasta 50% en peso de particulas esféricas nanométricas de silice
amorfa (8-15 nm de diametro). Estos materiales han sido ampliamente
utilizados en las formulaciones de recubrimientos, catalizadores, papeles y
tratamientos en el suelo asi como aglutinantes de alta temperatura para el

aislamiento fibroso y piezas moldeadas de inversién.

Cuando se combina con otras particulas soélidas, la silice coloidal puede ser
unida entre si en cadenas ramificadas, en un proceso conocido como gelacion,
que puede ser la eliminacion de agua. Durante la etapa de secado, los grupos
hidroxilo en la superficie de las particulas generan enlaces de siloxano (Si-O-
Si), lo que resulta en una red tridimensional de particulas de SiO,

La gelacion también se puede inducir por cambios de pH y la adicién de
disolventes organicos, nombrados como agentes gelificantes. Con la seleccion
apropiada de estos agentes o la variacién de pH, el coloide se gelifica alrededor
de las particulas sélidas y proporcionan resistencia mecanica al sistema esto se
lleva a cabo después del secado. La estructura resultante es altamente
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permeable y permite que la composicion se seque facilmente, reduciendo las
grietas y desprendimientos explosivos. Durante la sinterizacion, el area
superficial puede inducir la formacién de mullita en el sistema a base de
alumina que promueve la resistencia quimica y las propiedades de resistencia

en caliente. P!

En la literatura encontramos que tiene muy buenas propiedades con estos
materiales y un ahorro de energia considerable dado a su tiempo reduccién en

el secado.

3.4 Proceso de Hidratacion

El proceso tipico de hidratacion se caracteriza por factores como la
trabajabilidad 2", la determinacién del tiempo de fraguado (Aguja de Vicat) y el
desarrollo de propiedades mecanicas.

Las propiedades reoldgicas de la pasta de cemento influyen fuertemente en la
manejabilidad del concreto. Se sabe que los primeros procesos de hidratacidn
alteran la composicion de fase y la microestructura de las pastas de cemento,
estos procesos pueden afectar el comportamiento de fluidez y el ajuste de la
pasta de cemento.['?!
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El tipo de cemento y su proporcién en la mezcla seca determina la cantidad de
agua que es necesario agregar para lograr la consistencia, fluidez y tiempo de
fraguado de la mezcla.

La hidratacion comienza tan pronto como el cemento entra en contacto con el
agua, Inicialmente con su adiccion, ocurre una disolucion rapida de las fases
anhidras y se forma una solucién saturada de iones, especificamente Ca®* y
Al(OH)4~, a continuacion se originan productos de hidratacion amorfos como
geles de hidréxido de aluminio y CAHqo (CaAl.O14H2) que forman una capa
hidroxilica de Ca(Al(OH)4)> que recubre la superficie de las particulas del CA
anhidro. En una segunda fase, denominada de nucleacion, la velocidad global
de la reaccion aumenta. Los hidratos CAH1p, CoAHg (CasAi2013H16), C3AHe
(CazAl> (OH)12) y AH3 AI(OH)s amorfos, nuclean y cristalizan a través de un
mecanismo de disolucidn-cristalizacibn que depende del grado de
supersaturacion de la solucion, de la temperatura y del tiempo de reaccion.

Durante este proceso la capa de hidratos amorfos formados en la superficie del
cemento anhidro crece lentamente alcanzando un tamano critico a partir del
cual se rompe por accidén del agua ocluida en su interior. El inicio de la tercera
fase se da con la ruptura de la capa hidroxilica y la precipitacion masiva de los
hidratos cristalinos formados en la superficie de las particulas del cemento, con
un segundo desprendimiento de calor, seguido de una disminucién drastica de

la velocidad de reaccién. (Ver figura 2)

6CA +60H

» 6CAH

10
+33 H 1 -27H

+24H SCZAH8 + AHS

1 -9 H

2C,AH, + 4AH,

6CA + /8
2 > BEAH,, + 6AH,

£42H T BC,AH, + 9AH,
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Figura 2. Proceso de reaccion de los aluminatos de calcio

Hidratacion del Monoaluminato de calcio - CaAl,O4 (CA). En contacto con
agua a temperaturas menores a 20°C, se hidrata lentamente formando una
mezcla de CAH;o hexagonal, un gel de composicion AH,, AHj3 cristalino,
pequenas cantidades de C»,AHsg y CA anhidro. A temperaturas de hidratacion
superiores a 25°C el hidrato CAH4, se trasforma en C,AHg hexagonal, que por

envejecimiento después de 24 h pasa a la forma estable C3AHg cubica.

Si la hidratacion del monoaluminato célcico, ocurre a temperaturas superiores a
30°C, los principales productos de hidratacion formados son C3AHg cubico y
pequenas cantidades de geles de hidroxido de aluminio, hidréxido de aluminio
cristalino (gibbsita) y C,AHg hexagonal en pequefias cantidades que al
transcurrir el tiempo, o aumentar la temperatura, se disuelve y recristaliza en

forma de CsAHs cubico®3%. A temperaturas superiores a 50°C el fenémeno de

e
23



ING. CINTYA PATRICIA VIZCAYA CEPEDA FIME- UANL

conversion se acelera convirtiendo totalmente la pasta de cemento en C3AHg
cubico y AH3 después de 24 h 1B,

Hidratacion del Dialuminato de calcio - CaAl,0; (CAy). EI CA. puro,
reacciona lentamente con agua, a temperaturas menores de 21°C, formando
CAH1o, AH3 (gibbsita cristalina) y gel de hidroxido de aluminio, con pequenas
cantidades de C>AHs.

Los productos de hidratacion del CA, son los mismos que los del CA, y también
sufren el fendbmeno de conversion en funcién del tiempo y de la temperatura,
transformandose los hidratos hexagonales inicialmente formados, en C3AHg
cubico, y una mayor cantidad de AHs. En presencia de CA puro, el CA; se

hidrata a una velocidad moderada 2%32),

Hidratacion del Heptaluminato Dodecalcico - Cai2Al14033 (C12A7). Este
compuesto se hidrata mas rapidamente que el CA y CA,. A temperaturas
menores de 21°C, su principal producto de reaccién es una mezcla de gel,
hidréxidos de aluminio, CAHio y C2AHg que en funcién del tiempo y de la
temperatura se convierten en CzAHg cubico, mientras que, el hidréxido de
aluminio amorfo cristaliza en forma de AH3. Debido a la elevada proporcién de
calcio presente en su formula (CaO/Al,Os; = 0,95) este aluminato de calcio
forma menor cantidad de gel de hidréxido de aluminio y gibsita cristalina que los

otros aluminatos de calcio.

3.5 Secado y Curado
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La estabilizacién de los hidratos de calcio y alimina se logra exponiendo el
cemento/concreto a 110°C, durante el proceso de secado ocurre la eliminacién
del agua mecénica y del agua producto de la conversidon, en estas condiciones
el concreto se puede almacenar por tiempo indefinido sin que sufra deterioro

alguno.

En ocasiones, los hidratos de aluminatos de calcio se encuentran en forma de
gel antes de cristalizar creando condiciones de muy baja porosidad y
permeabilidad de tal forma que los concretos adquieren la susceptibilidad a la

explosién por presion de vapor generada durante el calentamiento del concreto.

La velocidad de conversion de hidratos altos CAH1o en hidratos bajos CoAHg y
C3AH;s depende de la cantidad de agua adicionada, del pH del agua, del tamarfio
de las particulas, del area superficial, de la composicion quimica y mineralogica
del cemento, de la relacion CaO/Al;,O3, de la temperatura ambiente y de la

velocidad de calentamiento durante el secado.

Las reacciones durante el secado son:

6(Ca0.Al;03.10H20) 2(3Ca0.Al;03.6H0) + 4(Al03.3H0) + 36 HxO y/o
3(2Ca0.Alx03.8H20) 2(3Ca0.Al,03.6H20) + AlxO3.3H20 + 9 H20.

Si el concreto estd sometido a presiones altas de vapor y a T entre 150°C y
350°C se efectuan las siguientes reacciones:

6(Ca0.Al,0%10H,0) 2(3Ca0.Al,03.6H,0) + 4(Al,03.H:0) + 46 H.O ylo
3(2Ca0.Al,0;.8H,0) 2(3Ca0.Al,03.6H,0) + Al,03.H.0 + 11H,0
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La presencia de C3AHg y AH (bohemita) es favorable para el desarrollo de

resistencia mecanica del concreto.

3.6 Quemado

Las reacciones que se efectian durante el proceso de quemado son:

4(3Ca0.Al,03.6H.0) 4(3Ca0.Alx03.1.5H,0) + 18H0
12Ca0.7Al;03 + 5A1,03 +24H,0

Al>03.3H20 Al;O3 + 3H:0

Al203.H20 AI203. + H20

Cs3AHs y AH3 se descomponen completamente por encima de 350°C y la AH
hasta los 700°C, mientras que C12A7 y AlO3 son muy reactivas y forman CA,
12 CaO7AI203 + 5A|203 12(CaOAI203)

En matrices ricas en alumina se forma también CA, a T superiores a 1000°C y
hexa-aluminato de calcio sobre los 1400°C.

C12A7+65A|203 12CA + 60A|203 12CA2 + 48 A|203 12CA6

La tecnologia del manejo correcto de los concretos tiene que ver con el
entendimiento de las diferentes etapas de pérdida de agua resultado de las
conversiones de las fases hidratadas y sus cambios volumétricos.

La formacién de Ci,A; ocasiona que la resistencia mecanica del concreto
disminuya a temperaturas de quemado superiores a 800°C. La resistencia
mecanica alcanza su minimo a temperaturas cercanas a 1200°C ocasionado
por la formacion excesiva de dialuminato de calcio (CAy).

3.7 Agregados
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Los agregados se pueden definir como un material inerte que se presta a ser
ligado por una matriz para conformar una masa aglomerada cuya funcién

principal es mejorar las propiedades y dar resistencia al concreto.

Los agregados son materiales calcinados (bauxitas, mullita de 45, 60 y 70%
alumina, cianitas, etc.), sinterizados a altas temperaturas (alumina tabular,
mullita, espinel alumina-magnesio, magnesitas, zirconia, etc.) o electrofundidos,

de tal forma que con ellos se construye la estructura sélida de los concretos 1.

Algunas de las caracteristicas que nos puede afectar o beneficiar el tipo de
agregados en el concreto son en la granulometria, densidad, textura superficial,
reactividad con los alcalis, moédulo de elasticidad, resistencia a la abrasioén,

resistencia mecanica etc.

Los agregados comprenden cerca de tres cuartas partes del volumen de una
mezcla de concreto, de manera que su mineralogia, tamafo maximo,
gradacién, forma y textura superficial tienen influencia sobre las propiedades
ingenieriles y arquitectonicas del concreto. La composicidn, forma y tamaro
influyen sobre la resistencia y calidad del concreto. Su influencia viene
determinada indirectamente por la cantidad de agua que es necesario anadir a
la mezcla para obtener la docilidad y compactacion necesarias, la forma
determina como se va a agrupar, qué densidad tendra y cdmo se movera dentro

de la mezcla.

Los agregados son un componente dinamico dentro de la mezcla, aunque la
variacion en sus caracteristicas puede ocurrir también durante los procesos de
explotacion, manejo y transporte 3. Y puesto que forman la mayor parte del
volumen del material, se consideran componentes criticos en el concreto y
tienen un efecto significativo en el comportamiento de las estructuras, Para
obtener un concreto 6ptimo se debe buscar una estructura de agregados con la

forma y secuencia de tamafnos adecuados, para que se acomoden lo mas

e
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densamente posible (logrando la mas alta compacidad), combinandose esta
estructura con la cantidad de pasta de cemento necesaria para llenar los
huecos entre las particulas pétreas.

3.8 Aditivos

Los aditivos®® los podemos definir como productos capaces de disolverse en
agua, que se adicionan durante el mezclado en porcentajes no mayores del 5%
de la masa de cemento, con el propdsito de producir una modificacion en el
comportamiento del concreto en su estado fresco y/o en su desempefio en
condiciones de trabajo. Esta definicidbn excluye, por ejemplo, a las fibras
metdlicas, las puzolanas y otros. El uso de aditivos con CAC es una practica
comun al igual que con CP para modificar propiedades especificas como tiempo
de fraguado, reologia y propiedades mecanicas. Como bien mencionamos que
los aditivos ayudan para mejor propiedades en los diferentes procesos de
elaboraciéon el concreto, es decir en el concreto en estado fresco ayuda a
incrementar la trabajabilidad sin aumento de agua o reducir el contenido de
agua con similar trabajabilidad, retardar o acelerar el fraguado, reducir o
prevenir el asentamiento, modificar los valores de exudacion, reducir la
segregacion y mejorar la actitud al bombeo. En el concreto endurecido nos da
ganancia de resistencia temprana, incremento en la resistencia , mejorar en la
durabilidad frente a exposicién severa, disminucion en la permeabilidad, ayuda
a controlar la expansién por la reaccion alcali-agregado, incremento en la

adherencia con las barras de acero de refuerzo etc.
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CAPITULO IV

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 Materias primas

a) Concreto refractario ligero o aislante base cemento de Aluminato de
Calcio (Material A)
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b) Concreto refractario o aislante base Silica Coloidal (Material B)
c) Ladrillo refractario aislante (Material C)

d) Agua

e) Silica Coloidal

4.2 Caracterizacion de los concretos refractarios

4.2.1 Analisis granulométrico®

El objetivo principal que persigue este ensayo es obtener la distribucién por
tamano de las particulas presentes en una muestra. El andlisis granulométrico
es un intento de determinar las proporciones relativas de los diferentes tamarnos
de grano presentes en una masa de muestra dada. Obviamente, para obtener
un resultado significativo la muestra debe ser estadisticamente representativa

de la masa de la muestra.

Como no es fisicamente posible determinar el tamano real de cada particula
independiente, la practica solamente agrupa los materiales por rangos de
tamano. Para lograr esto se obtiene la cantidad de material que pasa a través
de un tamiz con una malla dada pero que es retenido en un siguiente tamiz
cuya malla tiene diametros ligeramente menores a la anterior, la cantidad
retenida en cada tamiz se relaciona con el total de la muestra para determinar la
distribucién de las particulas. Es evidente que el material retenido de esta forma
en cualquier tamiz consiste en particulas de muchos tamanos los cuales son
menores al tamano de la malla del tamiz en el cual la muestra fue retenida.

e
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El proceso de tamizado no provee informacién sobre la forma de los granos de
la muestra, solamente da informacidén sobre los granos que pueden pasar, o
qué orientacion adecuada pasa, a través de una malla de abertura rectangular

de un cierto tamano.

La informacidén obtenida del andlisis granulométrico se presenta en forma de
curva. Para poder visualizar mas facilmente la distribucion de los tamanos de
granos presentes. Los procedimientos patrones utilizan el porcentaje que pasa
como la ordenada en la escala natural de la curva de distribucion

granulométrica .

Este andlisis granulométrico se realiz6 a los 2 concretos refractarios a estudiar,
para determinar la distribucién granulométrica de cada material, la cual nos dara
informacion sobre el comportamiento reoldgico cuando se agregue el agua de

mezclado.

Se pes6 una cantidad del material, la cual era representativa de la muestra, una
cantidad de 350 grs de cada material y posteriormente se coloco sobre el tamiz
con un didmetro mas grande, asi el material va pasando a mallas con diametro
mas pequeno, las mallas que se utilizaron fueron ASTM 8, 16, 30, 50, 100, 200,
325y -325, las cuales se colocaron en el Ro-tap y se dejaron vibrar durante 10
minutos (figura 3), posterior a ello se peso la cantidad de materia que quedd en
cada malla para asi poder observar la tendencia de la distribucion

granulométrica.

Cabe mencionar que toda esta prueba se hizo bajo el estandar ASTM C92-95M
[35]
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Figura 3.Ro-tap con cascada de mallas

4.2.2 Analisis quimico

El analisis quimico se realiz6 mediante la técnica de absorcion atomica, el cual
fue corroborado mediante el andlisis por EDS al momento de realizar la
microscopia electrénica de barrido.

4. 3 Obtencidén de probetas

4.3.1 Especificaciones del tamano de las probetas

El tamario de las probetas fue de acuerdo a la norma ASTM B®ldonde expone
que las medidas de las probetas debe ser de 2x2x2 pulgadas.

4.3.2. Preparacion u obtencion de probetas

e
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a) Trabajabilidad: Esta prueba tiene como finalidad determinar la facilidad
con la que una muestra puede mezclarse, manejarse, transportarse y
vaciarse en su posicién final con una pérdida minima de homogeneidad.
Una mezcla puede considerarse trabajable en algunas condiciones y no
serlo en otras, por ejemplo, el concreto que tiene trabajabilidad
satisfactoria para la losa de un pavimento seria dificil de vaciar en una
columna fuertemente reforzada, por tratarse de un concreto seco y de un
tamafio maximo de agregado que no se deslizaria con facilidad a traves
del refuerzo de la columna lo que ocasionaria la formacion de grietas.
Con una buena trabajabilidad el material no se expondra y evitaremos
defectos futuros de nuestros especimenes, esta prueba la determinamos
con la ya conocida “ball in hand” o “prueba del mono”?" (ve figura 4)
que nos ayuda a determinar el porcentaje éptimo para obtener una

buena mezcla y por ende una buena trabajabilidad.

Figura 4. Muestra la prueba realizada del ball in hand del material A

b) Mezclado: Se le da un minuto de homogenizado a el concreto , posterior
a ello se vierte el agua o silica coloidal y se deja mezclar por 5 minutos
para el concreto el ligero B, y 2 minutos para el ligero A En el mezclado

e
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d)

4.4

se realizd en una mezcladora Model: B20, shaftspeed 108/195/355
RPM.Power:1.1 KW,

Vibrado: Ayuda a tener una mejor compactacion y a la eliminacién de
burbujas de aire atrapado, este se llevd a cabo por 1 minuto
aproximadamente. De ahi se vacio a los moldes previamente preparados
y lubricados con vaselina para evitar que se peguen al momento de
desmoldar, se cubren con un plastico esto para evitar la pérdida de
humedad y se dejan a temperatura ambiente por 24 horas para el
periodo de fraguado y curado, cabe mencionar que el vibrado se realizd
para los materiales A y B. La maquina de vibrado que se utilizo fue
CONTROLS. Model: 55-C0160 Hz, Power supli:200 W, 110 V, 60 Hz

Desmolde: Finalmente se desmoldan las piezas, se pesan en una
balanza analitica y se miden con el vernier para los célculos de la

densidad en verde.

Secado y quemado: Se llevé a cabo en un horno Lindberg/Blue en
cuanto a el ligero A se dejé secar a una temperatura de 110°C con una
velocidad de 5°C/min y un quemado a 815 y 1050°C durante 1 hora,
para el ligero B se dejo para el curado durante 16 hrs (con la capa de
plastico) se quito y se dejo a la intemperie durante 6 hrs mas, se seco
durante 12 hrs con un rampa de 5°C/min y un posterior quemado de 5
hrs a 815°Cy thra 1050°C.

Porosidad y Densidad

Esta prueba se llevé a cabo mediante el Método del agua hirviente®! como se

muestra en la figura 5, se analizaron 5 probetas de cada temperatura y se
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determind el porcentaje de porosidad mediante la ecuacién 4.4.1 asi como la

densidad o densidad especifica determinada con la ecuaciéon 4.4.2 :

Porosidad aparente = Peso Saturado — Peso Seco x 100 ecuacion 4.4.1

Volumen

Donde el volumen es = peso saturado — peso suspendido

GEA = Peso Seco : ecuacion 4.4.2
Peso Seco — Peso Suspendido

Figura 5 .Prueba de porosidad, en base a la norma los especimenes no pueden
tocarse y debe existir cierta separacion entre ellos como lo muestra la imagen.

4.5 Microscopia Optica
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Se prepararon muestras representativas de los diferentes materiales, los cuales
se montaron en resina epoxica, se pulieron y se analizaron las muestras a las
diferentes temperaturas de 110, 815 y 1050°C para ver evaluar su
microestructura después del proceso de sinterizacién en un microscopio marca
NikonJapan 460745, Line 100/120V 50-60Hz, Lampara 12V.

4.6 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Las muestras preparadas petrograficamente fueron recubiertas con grafito para
ser observadas en microscopio electronico de barrido, con el objetivo de
observar la microestructura, agregados y comportamientos de las fases, de los
dos concretos refractarios en sus diferentes temperaturas, asi como del ladrillo
refractario, a su vez se les realiz6 un analisis de EDS para valorar sus

composiciones quimicas esto en un equipo Nova Nano SEM 200.

4.7 DRX

El fendmeno de la difraccion de Rayos X consiste basicamente en un proceso
de interferencias constructivas de ondas de rayos X que se produce en
determinadas direcciones de espacio. Significa que las ondas tienen que estar
en fase, lo que ocurre cuando su diferencia de trayectoria es cero o un multiplo
entero de longitudes de onda. La DRX tiene como finalidad la identificacion de
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fases cristalinas de una muestra, por lo que los concretos fabricados se
caracterizaron a las 3 temperaturas de estudio (110, 815 y 1050°C). Este
estudio se llevé a cabo en un D8 Advance Bruker con ldmpara de cobre, se
manejé una alfa de 1.54. Se utiliz6 el método de polvos [*'1.

4.8 Resistencia ala compresion en frio (CCS)

La determinacion de la resistencia a la compresion permite obtener informacién
acerca del grado de cohesion interna del material, en verde o calcinado para
evaluar la capacidad estructural del refractario, y asi estimar su comportamiento
durante la instalacion y en serviciol®?. Esta determinacién se realizé bajo la
norma ASTME® con una velocidad de 520 N/seg en una Maquina Controls
modelo Q0701/A.Power Supli 50W, 110/230V, 50/60Hz. (figura 6)
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Figura 6. Prueba de compresion en frio

4.9 Mddulo de Ruptura en Frio

La prueba de modulo de ruptura nos ayuda a determinar la carga maxima que
puede soportar un refractario. Dicha prueba se hizo con la norma ASTME en
una maquina Tinius Olsen en ladrillos completos y en un equipo Shimadzu en
barras de 6x1x1 in de concretos.

La ecuacién 4.9.1 se utilizé para el calculo del médulo de ruptura
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3xFxL

MOR ==
bxh ecuacion 4.9.1

Donde:

F = La carga aplicada

L = Distancia entre los apoyos
b = Ancho de la probeta

h = Espesor de la probeta

La distancia entre los apoyo que se utilizé fue de 100 mm y una velocidad de

25mm/min de desplazamiento como se muestra en la figura 7.
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Figura 7 .Prueba de mddulo de ruptura

4.10 Prueba de penetracion y Ataque

Se realiz6 esta prueba a los materiales A y B, se atacaron con hierro esponja y
mineral de hierro simulando lo dafos que pueda suscitarse en el horno de
reduccién directa P%¥*2. Se analizaron especimenes cubicos (25x25x25mm) se
les taladr6 una cavidad central de 12.5mm de diametro por 43.75mm de
profundidad con una broca de tungsteno en una maquina Wilton 15” 12 speed,
speed range 250-3100 R.P.M . En esta cavidad se introdujeron 20 gramos de
hierro esponja o mineral de hierro (como se puede apreciar en la figura 8) vy el
conjunto se calenté a 1050°C en un horno de resistencia eléctricas con un
tiempo de estancia de 4 horas. Después del enfriamiento se secciono la pieza
diagonalmente y se determind cualitativamente las areas de escorificacién o

penetracion donde se tomé el siguiente criterio (Norma ASTM C621):

Adherencia nula = Pastilla totalmente suelta
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Adherencia moderada = Pastilla débilmente adherida

Adherencia fuerte = Pastilla practicamente fusionada al espécimen.

Figura 8 .Prueba de ataque quimico
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CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSIONES

5.1 Analisis granulométrico

En cuanto al anélisis granulométrico I"1 cabe mencionar que solo se realizé para
el material A, ya que no se tuvo muestra suficiente del material B y el material C

es un producto conformado.

En la grafica 1 se puede observar que el material presenta una granulometria
que tiende a ser mas fina, lo cual se ve reflejado en alto porcentaje de humedad
requerido para su preparacion, dicha granulometria es tipica de los concretos

refractarios aislantes?”!

Para el uso del producto se tienen algunos modelos granulométricos que
permiten calcular el nivel de empaquetamiento deseable con porosidad y
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permeabilidad establecida, a pesar de la diferencia entre la forma y tamano de
las particulas empleadas en el modelo y las reales se ha logrado la produccién

de concretos refractarios muy cercanas a las calculadas.

En la granulometria el factor de empaquetamiento es muy importante ya que si
se contempla una granulometria con una distribucién aproximada de 30-50-20
(en gruesos, medios y finos respectivamente) mejores seran las propiedades
del material de acuerdo a lo reportado por Marcel Dekker?”* ya que el factor de
empaquetamiento entre mas grande sea es menos probable que las grietas
internas se propaguen rapidamente en el material, si la tendencia es hacia
mayor porcentaje de granos mas grandes se tendrian muchos espacios
intrinsecos y en el momento de la sinterizacién quedarian pequefios huecos

que a su vez provocarian bajas propiedades mecanicas en el material 2243441,

00 Material A
80 /—
8 /
g 60 /
§ 40 /
20 r m—
0

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Malla

Grafica 1.Grafica representativa del tamanio y distribucion de los agregados.

5.2 Analisis Quimico

e
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Los resultados obtenidos por medio del analisis quimico se presentan en la
tabla 4 en donde se puede observar que aunque los tres materiales se pueden
considerar como refractarios silico-aluminosos el ladrillo es mas rico en aliumina
(Material C), ademas de que los dos concretos base cemento de aluminato de
calcio (Material A) y base silica coloidal (Material B) presentan una composicion
semejante lo cual valida el presente estudio referente al andlisis comparativo de

los concretos.

Tabla 4. Porcentaje de elementos, prueba realizada por medio del analisis quimico

Compuesto % Material A % Material B Y%Material C

SiO, 55.58 56.7 42.40
Al,O, 32.38 39.1 53.14
MgO 0.096 1.0 -
TiO, 0.473 0.6
CaO 0.482 0.2 -
Na,O 0.739 - 0.10
Fe,O3 0.752 0.7 0.44
K.O 0.729 - 1.15
Zr02 0.033 - -
Alcalis - 1.7

5.3 Prueba de trabajabilidad
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Como ya se habia mencionado la prueba de trabajabilidad se realiz6 de

acuerdo a la norma ya conocida “ball in hand” o “prueba del mono”P

, para lo
cual se mezcl6 el material con su correspondiente cantidad de agua o silica
segun el caso, se toméd un pequefia muestra con la cual se hizo un esfuerzo de
compresién, al momento de doblar la mano se dejé por 2 segundos, se retird la
fuerza y se observé el comportamiento, esto nos ayudd a corroborar que se
fuera a trabajar con el porcentaje adecuado de liquido para la mezcla, ya que si
se excede de este porcentaje 6ptimo la mezcla quedara muy liquida lo cual
puede implicar problemas al momento de que sea instalado en un horno, por
otro lado, si el porcentaje de agua o silica es muy bajo se tendra una mezcla
muy seca que también tendra problemas al momento de instalarse dando en
ambos casos propiedades mecanicas bajas. Una vez que se obtuvo una mezcla
trabajable se procedi6 a la preparacion de los especimenes con la cantidad de
agua o silica determinada en cada caso. Los resultados obtenidos se presentan
en la Tabla 5 en donde se puede observar que sr trata de porcentajes altos
debido a que son materiales de granulometria fina por su aplicacibn como
materiales aislantes, sin embargo se observa también una diferencia
significativa en el porcentaje de humedad debido al ligante de cada concreto
(CAC o SC respectivamente).

Tabla5. Porcentajes dptimos de agua o silica para obtener una buena trabajabilidad
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Material Rangos de % de agua

% de agua a utilizar

Ligero A 50
Ligero B 30-35 30

5.4 Secado y Quemado

La estancia y el tiempo que se dejé para el secado y quemado fue como se
aprecia en la siguiente Figura 10 y 11, como bien se mencion6 en capitulos
anteriores (paginas 33 y 34), las temperaturas de quemado que se utilizaron
fueron 815 y 1050°c, esta ultima temperatura ya que el horno de reduccion
directa donde se pretende que trabajen estos materiales oscila entre los 1000 y
1200°C.

Durante la etapa de quemado tenemos la sinterizacion de nuestro
material,ocurren las reacciones quimicas necesarias, como bien
mencionabamos tambien cabe la importancia del factor de empaquetamiento,
en esta etapa es muy importante ya que es donde la pieza figura la calidad de

sus propiedades mecanicas y resistencias. 1

Los cambios que tienen lugar durante el proceso de sinterizacién son:
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(1).- Reduccién de la energia interna del sistema de particulas inicial. Este
tiende hacia un estado de equilibrio que le confiere una estabilidad de forma y

dimensiones.

(2).- Disminucién de un modo importante de la porosidad inicial (cambios en la
forma, tamano y distribucién de los poros) (Figura 9).

(3).- Crecimiento de grano (cristal), con posibles recristalizaciones (cambios en
el tamano y la forma de los granos (cristales)).

(4).- Cristalizacién o vitrificacion parcial.
(5).- Difusion en estado sélido, liquido o gaseoso
(6).- Cambios de fase.

(7).- Variacion de las propiedades fisicas (resistencia mecanica, conductividad

térmica, traslucencia, etc).

AG = 2yr drives l

diffusion of atoms

of the solid to O
I

change void
shape and to drive 4— T increasingly -ve —
void shrinkage o l O | O

Fig. 9 Cambios en la forma y tamano de los poros durante el proceso de

sinterizacion
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En la coccién de los productos ceramicos, paralelamente a las reacciones
quimico-fisicas que en ella se desarrollan, que dan lugar a la formacién de
nuevas fases cristalinas y vitreas, tiene lugar una serie de cambios
microestructurales de la pieza. El cambio en la forma y tamarfio de los poros es
uno de los mas importantes, ya que gran parte de las propiedades fisicas del
producto cocido son dependientes de este parametro (resistencia mecanica,
resistencia al choque térmico, resistencia a las heladas, expansién por

humedad, etc.).

Para aumentar el valor de algunas de las propiedades, es deseable eliminar
tanta porosidad como sea posible, lo que se consigue durante el tratamiento
térmico, mediante la transferencia de materia de unas partes a otras del

compacto poroso y mediante la disminucion de volumen 2%

‘ulw o€
Ul 06
ulw /€ -
ulw /0t -
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w
PN S
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3 3
5 5

Figura 10. Rampas de Secado y Calentamiento para el Material A (5°C por minuto con un
secado de 1hr y quemado (815 y 1050%C)

10502C-----

8159C—--
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Figura 11. Rampas de Secado y Calentamiento para el Material B (Con un secado de 12 hrs., 5
horas de quemado a 815°C y 1hr a 1050°C,a 5 grados/min.)

5.5 Porosidad y Densidad

En las graficas 2 y 3 se presentan los resultados de porosidad y densidad para
el Material A en donde se puede observar que la porosidad tiende aumentar a
medida que incrementa la temperatura, lo cual puede corroborarse con los
valores de densidad obtenidos que a medida que aumenta la temperatura
tiende a disminuir. Este comportamiento puede ser atribuido a las
transformaciones del cambio de hidratos de aluminatos de calcio en concretos
refractarios tradicionales, el cual se refiere a la conversion de hidratos altos
(CAH10) a hidratos bajos (CAHg y/o CAHg) 145481,
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3
Material A s Material A
. 1.20 < 70.00
g 1.00 T 60.00
E 0.80 2 5000
S 060 S 4000
:"; 0.40 & 3000
§ 0.20 20.00
0.00 " 2 10.00
H Secas (110 2C) 1.10 1.01 1.09 0.00 1 2
" Q“em‘;‘é‘)"s 815 587 0.85 0.92 H Secas (110 °C) 41.86 36.97 43.87
B Quemdas (815 2C) 58.1 54.9 59.6
Q(LI'E:‘::::E;S 0.91 088 0.88 Quemadas(1050°C) 56.22 54.67 55.08
Grafica 2. Densidad del Material A Grafica 3.Porosidad aparente del Material A

En la Gréfica 4 se presentan los resultados obtenidos de densidad en las
probetas tratadas a cada temperatura, en donde se puede observar que los
valores mas altos se obtienen en muestras quemadas a mas alta temperatura,
sin embargo los valores obtenidos en muestras quemadas a 815°C disminuyen,
comportamiento semejante al observado en concretos refractarios elaborados
con cementos de aluminatos de calcio debido a la conversién de los hidratos a
estas temperaturas . En el caso de los concretos evaluados que son
elaborados con silica coloidal este comportamiento puede ser atribuido a que
durante la etapa de secado, los grupos hidroxilo en la superficie de las
particulas generan enlaces de siloxano (Si-O-Si), lo que resulta en una red
tridimensional de particulas de SiO, La estructura resultante es altamente
permeable y permite que la composicion se seque facilmente, reduciendo las
grietas y desprendimientos explosivos 1.

La tendencia observada en densidades puede ser corroborada por el
incremento en porosidad de estas probetas (Grafica 5), comportamiento que es
semejante al observado en concretos refractarios elaborados cementos de

aluminatos de calcio .
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Densidad (gr/cm3)

Material B

1.76

1.74

1.72

1.70

1.68

1.66
1.64
1.62
1.60
1.58
1.56

=
mr

M Secas (110 2C) 1.64 1.65 1.65

B Quemadas (815 2C) 1.63 1.63 1.63
Quemadas

(1050°C) 1.74 1.72 1.73

Porosidad Aparente

Material B

35.50
35.00

34.50

34.00
33.50
33.00
32.50
32.00
31.50
31.00

M Secas (110 C)

32.55

32.57

32.53

M Quemadas (815 eC)

34.15

33.68

33.91

Quemadas (1050°C)

34.60

34.78

35.01

Gréfica 4. Densidad del Material B

En las graficas 6 y 7 se presentan los resultados de densidad y porosidad del
Material C, en donde puede observarse que los valores de porosidad son altos

debido a que estos materiales se encuentran dentro de la clasificacion de

ladrillos aislantes 17481,

Gréfica 5.Porosidad aparente del Material B

Material C
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| M Series1
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0.70

0.71

Titulo del

Material C

1
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75.10

74.64

74.03

Gréfica 6. Densidad del Material C

5.6 Microscopia Optica
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En la figura 12 (en los nimeros 4,5y 6 ) se presentan las imagenes obtenidas
en microscopio 6ptico para Material B (concreto aislante base silica coloidal), en
donde se observa una microsestructura con baja porosidad asi como una
distribucién granulométrica heterogénea en comparacién con lo observado en
concretos aislantes base aluminatos de calcio en donde tanto microestructura
como distribucién granulométrica son mas homogéneas (figuras 1,2 y 3).

En lo que se refiere al Material C se puede observar un microestructura mas

homogénea con una muy alta porosidad (figura 12.7)

Figura 12: Material A 12.1)a 110°C 12.2)a 815°C y 12.3) 1050°C por otro lado Material B
12.4)110°C 12.5)a 815°C , 12.6) 1050 °C y 12.7) Material C todos a una escala de 100x

5.7 Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)
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En la figura 13 se presenta la microestructura del Material A podemos apreciar
una matriz mas homogénea a diferencia del que estamos comparando con
Material B en cuanto a sus granos podemos notar que en su mayoria son
granos mas finos, lo cual corrobora los resultados obtenidos del analisis
granulométrico, se puede observar alta porosidad con lo que se le puede
atribuir un factor de empaquetamiento bajo lo cual favorece que estos

materiales se comporten como buenos aislantes.

Matriz

Silico-Aluminosa

Figura 13: Material A a)110°C b)a 815°C y c) 1050 °C todos con un magnificacion de 100x

En la figura 14 se presentan las micrografias obtenidas para el Material A seco
a 110°C y quemado a 815 y 1050°C respectivamente. En la muestra a 110°C se
observa una matriz Silico-aluminosa siendo ésta mas rica en silice (alrededor
de 40.33%) segun lo encontrado por EDS, en donde también se puede detectar
la presencia de 6xido de calcio atribuida al cemento contenido en el producto
(Fig. 13a). La imagen 13b corresponde al mismo material A pero a la

temperatura de 815°C donde aun la matriz sigue siendo rica en silice motivo por
cual podemos apreciar unos pequefos desprendimientos que pueden ser

e
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atribuidos al desprendimiento de granos de cuarzo o desprendimiento de
particulas asociado a cambios volumétricos por transiciones de fase de la
silicel%49-511

Finalmente, en la figura 13C correspondiente a la temperatura de 1050°C se
observa una matriz silico-aluminosa con la presencia de impurezas como 6xidos
de Sodio y Potasio en bajas proporciones, 1.66% y 1.43% respectivamente, lo
mas destacable en esta temperatura fue la presencia de pequefnas “espinas”
gue son ricas en 6xido de calcio el cual esta presente en las materias primas y

que, conforme se fue dando la sinterizacion fue creando este tipo de espiguitas.

| Element Wi% A%
OK 53.24 66.73
262 AIK 05.21 03.87

g Sik 40.33 28.79
e N Cak 01.22 00.61
. il iy o e e Muatrix Coprection | ZAE
Element Wit% At%
o7 OK 44 43 38.65
Nak 01.40 01.29
AIK 08.63 06.75
a8 SiK 41 .30 31.06
KK 00.86 00.46
=1 . Cak 0339 0178
, b :“. . . : ‘ ‘ ‘ Maitrix Correction | ZAFE

ciedaxi2igenesis\genmaps.spc 25-Jul- 212 17:59:47
LSecs: 49

si

Element
| OK 49.76 64.42
' Nak 01.66 01.50
. | AIK 06.39 04.90
e o Sik 33.32 2457
, KK 01.43 00.76

Cak 07.43 03.84
N " j' Mairix Correction | 7ZAF
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Figura 14. Microestructura y analisis quimico (EDS) de cada probeta del Material A: a) 110°C,
b) 815°C y ¢)1050°C

La microestructura del Material B se presenta en la figura 15 en donde puede
observarse una matriz heterogénea con la presencia de agregados gruesos en
mayor proporcion que lo observado en concretos aislantes convencionales
(base cementos de aluminatos de calcio). El andlisis por EDS de muestra
general sefiala una composicion principalmente de silice-alumina y la presencia
de o6xidos de calcio, magnesio, titanio, sodio y potasio probablemente
provenientes de las materias primas, en pequenas proporciones. También se
puede observar la presencia de granos grandes obscuros agrietados de
composicién SiO, e identificados como cuarzo, los cuales se pueden apreciar
en las probetas tanto secas como quemadas.

Por otro lado, es importante mencionar que no se observa una porosidad alta

como la esperada para un concreto aislante y corroborado con los resultados de

porosidad obtenidos para este material.

Figura 15: Micrografias a 100x para el Material Ba)110°C b)a 815°C y c) 1050 °C
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En la figura 16 se presenta con mas detalle la microestructura del material B a
las diferentes temperaturas encontrdndose grandes variaciones en cuanto al
tamafno de sus particulas con una distribucion heterogénea, una matriz silico-
aluminosa siendo mas destacable la silice como cuarzo como puede
observarse en la parte superior izquierda, también encontramos particulas
claras de composicién alumina (zona Inferior izquierda) podemos apreciar una
microestructura totalmente heterogénea con la presencia de algunas impurezas
como éxidos de Potasio y Titanio, predominando la misma matriz compuesta de
silice y alumina, por otro lado es importante mencionar que se detecta la
presencia de la fase cuarzo lo cual no es tan recomendable ya que esta fase

fragiliza y por lo tanto reduce las propiedades del material.

La figura 16¢ corresponde a la muestra evaluada a una temperatura de
1050°C, donde ya se aprecia una matriz un tanto mas homogénea a diferencia
de las dos temperaturas anteriores, aunque se siguen observando particulas de
mayor tamafo correspondientes a la fase cuarzo, por EDS se detecta también
la presencia de impurezas de éxidos de titanio, calcio y potasio. Se encuentra
una matriz formada principalmente por silice (42.49%) y alimina (18.96%) y
complementando esta informacién con los resultados de la difraccion de rayos X

podemos comentar que en esta temperatura tenemos un fase muy favorable

e
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que es la mullita, ya que esta nos ayuda a tener

mecanicas.

Si0,.AL,05

muy buenas propiedades

wl Element W%
(4% 42 64 S0 43
AK | 106l 08 32
1 Sik 16,75 15 24
-’ i | Comechion L ZAF
ke L oam e ‘r.\—"n-.n Al s e wes
T
Element Wi% At%
' OK 390 33 53.01
s | AIK 24.04 19.21
"' Sk 3534 27.13
e KK 00.72 00.40
s Tik 00.57 00.26
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Element Wit% Ar%
* OK 34 47 4795
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. MeK 0075 0068
s AIK 1896 1564
SiKk 42 .49 33.08
pa 4 © KK 00.82 00.47
“ e o Cak 00.79 00.44
S TiK 01.05 00.49
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Figura 16. Microestructura y EDS de cada probeta a diferentes temperaturas

b) 815°C y ¢)1050°C MATERIAL B

a) 110°C,
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5.8 DRX

En las Figuras 17-19 se muestran los difractogramas correspondientes al
Material A seco y quemado a las diferentes temperaturas, en los cuales se

puede detectar la silice como cuarzo de acuerdo a la tarjeta 00-046-1045,

cuyas reflexiones caracteristicas estan sefaladas en color azul -,

Seco (angulo 20, intensidad) en orden decreciente de intensidades
(26.640,1500), (20.860,240), (50.139, 195) Fiqura 17,18 y 19

Las correspondientes al color verde Bl son las reflexiones caracteristicas
que pertenecen a la Kyanita de acuerdo a lo senalado en la tarjeta 00-003-
1164. Seco (angulo 26, intensidad) en orden decreciente de intensidades
(27.858,74.7), (47.046,74.7), (70.178,74.7) Figqura 17
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Figura 17: Difractograma correspondiente a la muestra de Material A a 110°C
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Figura 18: Difractograma del Material A a una temperatura de 810°C
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Figura 19: Difractograma del Material A a una temperatura de 1050°C

En la Figura 20 se presentan comparativamente los difractogramas

correspondientes a las tres diferentes temperaturas, en donde se pueden

observar las reflexiones hkl correspondientes la presencia de cuarzo y

kyanita (como se mencioné anteriormente), con una disminucion del

porcentaje de cuarzo a medida que incrementa la temperatura, asi como

podemos apreciar la presencia de la fase mullita cuyas reflexiones

caracteristicas se presentan en los angulos 2theta 16.3, 25.9, 26.3
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Figura 20: Empalme de difractos del Material A de las 3 temperaturas

En las Figuras 21-23 se muestra los difractogramas correspondientes al

Material B, en las reflexiones marcadas con el color rojo encontramos que

son caracteristicas del [ Oxido de Silicio como cuarzo ubicada con la
tarjeta 00-077-1060, las 3 reflexiones principales de cada temperatura son
de: (Angulo 20, intensidad)

(26.625,2986), (20.846,637), (50.115,332) Figura 21,22 y 23

Una de las fases que también es parte de nuestro material fue la alumina

como Corinddn (tarjeta 01-076-7774) representada con el color rosa [

donde sus reflexiones primordiales dieron:

(35.130,247), (43.328,238), (57.465,224) Figura 22

Y por ultimo encontramos la fase Aluminato de Calcio localizado en la tarjeta

00-032- 0150 representada con el color amarillo [ con las reflexiones de:
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(69.181,3.27), (46.209,1.40), (20.513,.467) Figura 22 y 23
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Figura 21: Comportamiento del difracto del Material B a una temperatura de 110°C
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Figura 22: Comportamiento del difracto del Material B a una temperatura de 810°C
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Figura 23: Comportamiento del difracto del Material B a una temperatura de 1050°C

En la figura representada en como la No. 24 podemos observar el
comparativo de los difractogramas correspondientes al material B en sus tres
temperaturas (110, 815 y 1050°C) donde lo que destaca es en la etapa de
110°C (figura 21) tenemos reflexiones intensas de Oxido de silicio como
cuarzo, alumina como corinddn, trazas de gehlenite, asi como aluminato de
calcio, tanto como en la figura 22 y 23 podemos observar la presencia del

aluminato de Calcio.
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Figura 24: Empalme de difractos del Material B de las 3 temperaturas
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La siguiente figura No. 25 representa el comportamiento del material C

conformado, donde sus componentes caracteristicos fueron los siguientes:

Con el color rojo identificamos la fase oxido de aluminio N ubicada con la
tarjeta 01-076-8057, las 3 reflexiones principales de cada temperatura se

presentan a continuacién como (angulo 26, intensidad):
(40.668,1.69) (17.880,1.85) (25.391,.384) Figura 25

Otra de las fases que se detectaron fue éxido de silicio como cristobalita

(tarjeta 01-074-93-78 representada con el color azul O cuya reflexién
caracteristica se encuentra en el angulo 26: 21.604 con una intensidad de
747 cps.

(25.564,68.6) (36.275,9.69) Fiqura 25
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Figura 25: Comportamiento del difracto del ladrillo

De las principales fases que encontramos para nuestros tres materiales
las caracteristicas que mas podemos destacar son las siguientes: 6xido
de silicio como cuarzo o cristobalita dependiendo de la temperatura de
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sinterizacién del refractario, alimina como corindén, mullita, kyanita,

aluminatos de calcio y trazas de gehlenita.
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5.9 Resistencia a la compresion en Frio (CCS)

En cuanto a la resistencia a la compresion se puede apreciar para el material A
que ésta disminuye conforme la temperatura incrementa, esta tendencia se
atribuye al incremento en porosidad asociado al incremento en temperatura de
sinterizacién (Gréfica 9).

En lo que se refiere al Material B (Gréafica 10) la variacidén en los resultados en
mayor, a 815°C disminuye de una manera significativa la compresion en frio y
para los 1050°C tenemos una recuperacion de resistencia de 20.06 pasa a 12.5
(en la temperatura de 815°C) y finaliza con 23.92 MPa (en los 1050°C) , este
comportamiento se puede explicar con ayuda del analisis por SEM donde
pudimos ver que a 815°C teniamos una fase un poco alta de cuarzo, que bien
comentamos que esta fase nos debilitaba las propiedades del material, en
1050°C sigue presente esta fase pero en una menor proporcion y cabe destacar
que con la técnica de DRX confirmamos a esta temperatura un cantidad
considerable de la fase mullita que esta nos proporciona resistencia y por ello
tenemos mejores resultados para la prueba de compresién en los 1050°C.

Enla Grafica 11 tenemos la tendencia del producto conformado (material C) en
donde podemos notar una baja resistencia a la compresion, lo cual puede ser
atribuido a los altos valores de porosidad presentados por estos materiales
aislantes (mayores al 70%).
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Material A

3

2.5

(1] 2

o

S 15

1

0.5

0

1

B Secas (110°C) 2.61 2.33 2.17
B Quemadas (815 2C) 2.06 2.12 2.15
= Quemadas(1050°C) 1.92 2.13 2.19

Grafica 8. Resultados de resistencia a la compresion del Material A

Material B
30
25
20
O 15
Q 10
S s
0
1 2 3
M Secas (110 9C) 20.06 17.61 18.71
B Quemadas (815 2C) 125 12.52 12.71
= Quemadas
(1050°C) 23.92 24.2 24.4

Gréfica 9. Resultados de resistencias a la compresion del Material B
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Material C
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Grafica 10. Resultados de resistencias a la compresion del Material C

5.10 Mddulo de Ruptura en Frio

En lo que respecta al médulo de ruptura en frio mostrado en las Gréficas 12 -14
podemos observar a que a diferencia de la resistencia en frio, los valores son
menores, esto se debe a que estos productos no estan disefiados para trabajar
en flexibn sino en compresibn como la mayoria de los materiales
ceramicos*?9%1  ¢| cual es el caso de la aplicacion para los materiales

evaluados, horno de reduccion directa.

En la gréfica 12 correspondiente al Material A podemos observar que a 815°C
disminuye un poco el valor y a los 1050°C retoman sus valores, para el Material
B (grafica 13) de 110°C a 1050°C disminuyen los valores. Para el Material C
(grafica 14) tenemos una tendencia uniforme, es decir los resultados de los 3

especimenes que hicimos oscilan entre los 0.55 a 0.66 MPa.
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Gréfica 11. Resultados de mddulos de ruptura del Material A
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Gréfica 12. Resultados de modulos de ruptura del Material B
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Gréfica 13. Resultados de mdédulos de ruptura del Material C

5.11 Ataque Quimico

En las figuras 28, 29 y 30 se puede observar que el material no logré ser

atacado por el hierro esponja, y podemos apreciarlo ya que en

composiciones no tenemos la presencia de elementos caracteristicos de este

material (hierro esponja) a pesar que fisicamente existia una aparente

penetracion hacia el material.
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Cara fria del Material A atacado con

Hierro Esponja Element  Wt% At%
) — OK 41.49 56.84
i : | Nak 01.47 01.40
| AIK 17.66 14.34
“ SiK 24.28 18.95
= SK 01.34 00.91
il KK 01.94 01.09
SR A W Cak 11.82 06.46
b) Matrix Correction ZAF

c)

Figura 26 a) grafica del material A b) composicion quimica y c¢) imagen (SEM) del ataque
con hierro esponja.
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Cara Intermedia del Material A atacado con Hierro Esponja

Element Wt% At%
d) Creten I QENCHY O mp uge B3 Dec. 2012 16128

oo sl OK 34.28 52.10
- NaK 01.43 01.51
- - AIK 19.05 17.17
SiK 17.32 15.00
SK 00.82 00.62
T A R A e) KK 00.74 00.46
CakK 09.78 05.94
FeK 16.57 07.22
Matrix Correction ZAF

f)

Figura 27 d) grafica del material A e) composicion quimicay f) imagen (SEM) del ataque
con hierro esponja. PARTE INTERMEDIA
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Cara Caliente del Material A atacado con Hierro Esponja

h)

g)

s L gensesie gerimape spd 08 Do 1) 106
LSewn | 1

Inorgy - AoV

Figura 28 g) grafica del material A h) composicion quimica y i) imagen (SEM) del ataque
con hierro esponja. CARA CALIENTE
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En las figuras 31-33 tenemos el andlisis del ataque con el mineral de hierro que
al igual forma que con el hierro esponja podemos apreciar que el ataque tuvo lo
que se considera como una penetracion NULA.

Cara fria del Material A atacado con Mineral de Hierro

k) Element wt% At%

i) oK 40.97 55.91

TG ——— Do S ST

a4 Nak 01.39 01.32

il AlK 19.02 15.39

11 . SiK 27.15 21.11

’ KK 01.36 00.76

’ 1 Cak 10.11 05.51

- % % Matrix Correction ZAF

Figura 29 i) grdfica del material A k) composicion quimica y I) imagen (SEM) del ataque
con mineral de hierro. CARA FRIA

Cara intermedia del Material A atacado con Mineral de Hierro

e
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Element Wt% At%

oK 38.63 53.32

m) r——E " "Nar 02.16 02.07
| AIK 16.82 13.76

SiK 31.63 24.87

i 0’ " KK 03.13 01.77

._-.L, Y Cak 07.64 04.21

— . Matrix Correction ZAF

Figura 30 m) grafica del material A n) composicion quimica y n) imagen (SEM) del ataque
con mineral de hierro. CARA INTERMEDIA
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Cara caliente Material A atacado con Mineral de Hierro
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Figura 31 o) grafica del material A p) composicion quimica y q) imagen (SEM) del ataque
con mineral de hierro. CARA CALIENTE
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos se concluye lo siguiente:

En conclusion los concretos que mostraron una mayor resistencia a la
compresion fueron los concretos base silica coloidal , esto en comparaciéon al
ligado con cementos de aluminatos de calcio esto se lo atribuimos a su
granulometria ya que los concretos a base de silica coloidal presentaron una
granulometria mas gruesa y una inconsistencia en la distribucién de sus
agregados a lo que le ayuda a tener una menor porosidad y por ende una
mayor resistencia a la compresién que el material con liga de aluminatos de
calcio, cabe destacar que en el analisis del ladrillo obtuvimos compresiones
muy bajas y bien presume de una alta porosidad.
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Lo anterior se ve sustentado con la prueba de ataque quimico en donde en el
material con liga de silica coloidal no se observa alteracion en presencia de
materiales fundidos, es decir presenta una penetracién NULA.

Podemos definir que en general los concretos a base silica coloidal mostraron
un mejor comportamiento en cuanto a las pruebas que les realizamos, sin
embargo para el uso del horno de reduccion directa podriamos deducir que esta
sobrado en cuanto a sus beneficios para el uso que le queremos dar,
probablemente resista mas temperatura y sus propiedades estan por encima de
lo que requiere el horno, asi como su costo es muy superior haciendo
comparacién con los base aluminato de calcio, el uso y propiedades que nos
mostrd estos ultimos (Material A) son 6ptimos para la aplicacién en este horno
de reduccién directa.

Por esto ultimo las recomendaciones que propongo es evaluar a temperaturas
mayores a 1050°C los concretos de liga silica coloidal para poder observar el
comportamiento en cuanto a sus propiedades mecanicas, asi como disenar
formulaciones con diferentes tipos de silica coloida de menor costo para hacer
este producto competitivo en cuando a los convencionales base aluminatos de

calcio.
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Agregado — Material inerte que ayuda a ligar a la matriz para configurar una
masa aglomerada.
Agua capilar — Se lleva a cabo en la superficie por las fuerzas activas.

Aguja de Vicat - Aparato o aguja de construccion, varilla cilindrica de hierro
utilizada para controlar el tiempo de fraguado del cemento.
AH — (Al,03.H0)

AH; — (Al;03.3H0)

Al>,O3; — Alimina.

Anortita — (Ca0O.Al;03-2Si0,)

ASTM - American Society for Testing Materials.

Ball in hand — Prueba para determinar la trabajabilidad.

BC- Bajo cemento.

Briqueta — Bloque solido combustible, para generar calor utilizados en estufas,
hornos etc.

CA — Monoaluminato de Calcio.

CA; — Dialuminato de Calcio.

CaO — Oxido de Calcio.

CAC - Cemento de Aluminato de Calcio.

C/A — Oxido de Calcio/ Alumina.

CAHy — (Ca0.Al;03.10H:0)

C2AH3 — (2080A|2038H20)
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C3AHs — (3Ca0.A1;05.6H:0)
C12A7 — (1 2C8.07A|203)

Cemento aluminoso — Tipo de cemento que cuya fabricaciéon se emplea caliza
y bauxita, calentdndose hasta los 1600°C, enfridndose

rapidamente pasando por un proceso de molido.

Concretos aislantes — Arcillas calcinadas y ligadas a agregados livianos como
perlitas y dolomitas.

Concretos densos — Son mezclas de arcillas calcinadas, bauxitas de
determinada granulometria, ligantes y plastificantes que
permiten un fraguado hidraulico.

Dolomita — CaMg(COs3).

Emplastos — Masa blanda de una sustancia mezclada con agua, son piezas

pequenas.

Enlaces siloxanos — (Si-O-Si)

Estringita — Fase que influye en la resistencia mecanica.

Grupos Hidroxilo - (Si-OH)

Gehlinita — (2Ca0.Al,03.SiOy)

HAC- Cemento de alta alumina.

Hidratacion — Secuencia de reacciones quimicas, liberacion de calor.
K20 — Oxido de Potasio.

Ladrillos refractarios o bloques — Tienen caras lisas, son buenos aislantes
Material A — Concreto Silico- Aluminoso.
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Material B — Concreto Cero Cemento

Material C — Ladrillo

Na,O — Oxido de Sodio.

Precipitacion — Reaccidén quimica en la cual se produce un sélido a partir de un

liquido.

Rot-tap — Equipo que produce un movimiento circular y de golpeteo que se da
en el cribado a mano. Usado conjuntamente con el juego de cribas U.S. Sieve

Series, este sistema asegura un analisis uniforme y consistente de particulas.
SC - Sin cemento.

Segregacion — Separacién de granos finos y gruesos.

SiO; . Al,O3; — Mullita.

SiO, — Oxido de Silicio.

Silice Coloidal - Es una solucion coloidal de alta hidratacion molecular de
particulas de silice dispersas en agua, la medida de sus particulas que oscila
entre las 10 y 20 milimicras, el area especifica de superficie es muy amplia. Al
ser las particulas de Silica sol transparente no afectan al color de los objetos.

UBS - Ultrabajo cemento.

ZrQO, - Oxido de Zirconio.
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