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Prologo

Prélogo

En la actualidad, vivimos en una sociedad que demanda continuos cambios para
satisfacer el ritmo de la vida. Las sociedades basadas en el conocimiento e
innovacion tecnologica presumen de un estandar de calidad de vida muy alta. Esta
calidad de vida ha sido alcanzada gracias al constante desarrollo de nuevos

materiales con propiedades destacables.

Como sociedad moderna, es indispensable contar con infraestructura eléctrica
capaz de satisfacer los requerimientos de equipos para servicios médicos,
alimenticios y de confort a todos los niveles. El acceso a esta necesidad es evidente
para la comunidad en general; esto se traduce en una mayor demanda eléctrica vy,
por consiguiente, una lucha constante en la obtencién de mejores productos que

logren satisfacer las necesidades requeridas.

Es sobre este contexto que se hace crucial el desarrollo y estudio del mejoramiento
en propiedades de los aisladores ceramicos para la industria de la generacion,

transmision y distribucién de energia eléctrica.

Actualmente, son fundamentales los aisladores de ceramica y en especifico los de
porcelana como aislantes de lineas de alta tensién, para la cual, el desempefio
mecanico y eléctrico es muy importante. El procesamiento de la porcelana eléctrica
con alta resistencia mecanica se ha convertido uno de los grandes desafios con los

gue la ingenieria en materiales se enfrenta en la actualidad.

Por otra parte, el aumento en el nivel de la contaminacion ambiental se ha
convertido en uno de los riesgos a la salud con mayor alcance. La generaciéon de
subproductos y residuos de productos por el sector industrial mantienen una

preocupacion globalizada, ya que afecta de forma negativa al medio ambiente.
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La gran mayoria de estos desperdicios son depositados en rellenos sanitarios y/o
confinados. El proceso de transporte y confinamiento genera un costo para la
industria, aunado a la contaminaciéon ambiental que se genera. Por tal motivo, el
correcto manejo y aprovechamiento de los desperdicios se vuelve de gran

importancia.

Las empresas cerdmicas a sabiendas de la contaminacion ambiental y la mancha
voraz que estas provocan en todo el planeta estan tratando en mayor o menor

medida, de reciclar diversos residuos derivados de diferentes procesos productivos.

Una de las alternativas mas atractivas es la incorporacién de subproductos
industriales a las composiciones de cuerpos ceramicos. Este tipo de practicas
tecnoldgicas, pero sobre todo de responsabilidad social implementadas a procesos
industriales dan fortaleza a la infraestructura cientifica-tecnolégica vy
medioambiental no solo del pais sino del planeta.

Teniendo su fundamento desde el punto de vista cientifico-tecnolégico por la
compatibilidad quimica entre la ceniza volante, la chamota y la matriz porcelénica,

surge la idea del presente proyecto de investigacion.

Es en este contexto, lo que estimula el desarrollo de este trabajo de investigacion,
basado en el estudio de las modificaciones quimicas y microestructurales de una
matriz porcelanica triaxial, a través de la sustitucion de cuarzo y feldespato por
materias primas alternas (ceniza volante y chamota) en una porcelana tipo silicosa,

con el objetivo de mejorar las propiedades fisicas y mecanicas.

Me complace el interés mostrado por el estudiante Frank Ernesto Bastida Bernal
para el desarrollo de este tipo de proyecto tecnolégico mediante la investigacion
cientifica, cuyos resultados con seguridad contribuyen en la generacién de

conocimiento y en el desarrollo de la industria moderna en beneficio de la sociedad.




Prologo
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Resumen

Resumen

En los ultimos afios se ha estudio la reutilizacion de subproductos industriales en
los productos ceramicos, algunos de estos son vidrio, chamotas, aisladores
eléctricos en desuso, cenizas volantes, arena de fundicion, escorias, entre otros.
Actualmente, una gran parte de los estudios en el area de materiales ceramicos se
ha centrado en el desarrollo y mejoramiento de materiales avanzados, olviddndose
un poco de los materiales tradicionales y del uso de materias primas alternas como

las antes mencionadas.

En este trabajo se estudia el desarrollo de una formulacion de porcelana triaxial
silicosa de grado eléctrico con caracteristicas mecéanicas y dieléctricas mejoradas
mediante la incorporacion de subproductos industriales (ceniza volante y chamota).
Se estudi6 la influencia de la sustitucion de las materias primas tradicionales por
estos subproductos; es decir, cuarzo (SiO2) y feldespato (Na20.Al203.6SiO2) por
ceniza volante y chamota en las propiedades y microestructura de la porcelana
triaxial. Para la experimentacion se elaboraron 9 formulaciones experimentales a
nivel laboratorio, utilizando el conformado por presion uniaxial. La primera
formulacion es denominada base o de control, la cual contiene la materia prima
tradicional de una porcelana triaxial silicosa tipo eléctrica. Ademas, se elaboraron
4 formulaciones sustituyendo el cuarzo y feldespato por la ceniza volante y la
chamota en 5, 8, 12 y 15 % en peso. Finalmente, en las otras 4 formulaciones
restantes se fue sustituyendo Unicamente el cuarzo por la ceniza volante y la
chamota en 5, 8, 12 y 15 % en peso. Una vez realizado el conformado de las
probetas en verde, estas fueron secadas a una temperatura de 120°C vy

posteriormente sinterizadas a una temperatura de 1250°C.

Las probetas sinterizadas fueron caracterizadas mediante evaluaciones fisicas,
que incluyen densidad, porosidad y absorcion de humedad, ademas de analisis
microestructurales y de fases a través de las técnicas de difraccion de rayos X (DR-

X) y microscopia electrénica de barrido (MEB), respectivamente. Se realizaron las
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evaluaciones mecanicas por medio de ensayos de resistencia a la compresion en

frio y microdureza de acuerdo con los estandares de la ASTM.

Los resultados obtenidos indican que la sustitucion de cuarzo y feldespato por
ceniza volante y chamota impactan positivamente en el reforzamiento mecéanico del
sistema porcelanico triaxial tipo eléctrico estudiado, lo que representa una practica
factible para mejorar el desempefio de productos de porcelana reutilizando los

residuos industriales, como es en el caso de aisladores eléctricos.
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Capitulo 1
Introduccion

En la actualidad, factores tales como requerimientos de mercado cada vez mas
demandantes, asi como condiciones en el medio ambiente mas severas, han
derivado en el desarrollo de porcelana que exhiban un mayor desempeio y una

elevada confiabilidad en la aplicacion.

Por otra parte, el crecimiento de la poblacion, la rapida urbanizacién, la
industrializacion, el aumento en el nivel de consumo de recursos naturales, la
degradacion de los recursos naturales y el cambio climatico se han combinado
para hacer que colapse el equilibrio natural. Si las practicas actuales contintan y
tanto el gobierno, como la sociedad, no proponen soluciones que mejoren los
patrones actuales de produccion y consumo, y si no utilizamos los recursos
actuales de forma sostenible, entonces el estado del ambiente en el mundo

continuard en caida libre.

Hoy en dia, el aumento en el nivel de la contaminacion ambiental se ha convertido
en uno de los riesgos a la salud con mayor alcance. La generacion de
subproductos y residuos de productos por el sector industrial mantienen una
preocupacion globalizada, ya que afecta de forma negativa al medio ambiente. La
generacion de subproductos o residuos pueden ocurrir en cualquier etapa del ciclo
de vida del producto. Como resultado a esto, se han lanzado innumerables

politicas para impulsar el correcto manejo de residuos y subproductos.

La prevencion de generacion de residuos, tales como la promocion de sistemas de
recuperacion de recursos (la reutilizacion y el reciclaje de residuos) como medio
de explotacién de los recursos contenidos en los residuos no solo ayudan a

proteger el medio ambiente, sino que, el uso de este tipo de residuos ofrece una
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serie de ventajas, que entre otras destaca la reduccion en el consumo de materias

primas tradicionales, contribuyendo a la economia de los recursos naturales.

Actualmente, se ha estado trabajando con la reutilizacién de diversos residuos
como son: vidrio, chamotas, aisladores eléctricos en desuso, cenizas volantes,

arena de fundicién, escorias, entre otros [1].

Es en este contexto, que sabemos hoy en dia que la ceniza volante es un
subproducto industrial que es considerado como un contaminante ambiental. La
produccion anual de subproductos generados de la quema de carbon a nivel
mundial se estima alrededor de 600 millones de toneladas, de las cuales entre 75
y 80% son constituidos por ceniza volante (aproximadamente 500 millones de
toneladas). Debido a los problemas ambientales generados por la disposicion de
este subproducto, se han realizado alrededor del mundo numerosas

investigaciones sobre su utilizacion.

Asi mismo, el seno de la industria cerdmica no esta exento de producir residuos
industriales. En su sentido mas burdo podemos describirlos como productos que
provienen en su mayoria de materias primas explotadas; es decir de recursos
naturales que son tratados a altas temperaturas y que bajo la inspeccion de los
sistemas de calidad como producto terminado presentan un rechazo de
aceptacion. Estos residuos son desechos de la industria cerdmica que ya fueron
tratados a altas temperaturas (temperaturas mayores a los 900°C), los cuales son

conocidos como “chamota” [2].

La gran mayoria de estos desperdicios son depositados en rellenos sanitarios y/o
confinados. El proceso de transporte y confinamiento genera un costo para la
industria, aunado a la contaminacion ambiental que se genera. Por tal motivo, el
correcto manejo y aprovechamiento de los desperdicios se vuelve de gran
importancia. Muchas empresas ceramicas a sabiendas de la contaminacion

ambiental y la mancha voraz que estas provocan en todo el planeta estan tratando
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en mayor o menor medida, de reciclar diversos residuos derivados de diferentes

procesos productivos.

Una de las alternativas mas atractivas es la incorporacion de subproductos
industriales a las composiciones de cuerpos ceramicos. Este tipo de practicas
tecnoldgicas, pero sobre todo de responsabilidad social implementadas a procesos
industriales dan fortaleza a la infraestructura cientifica-tecnologica vy
medioambiental no solo del pais sino del planeta.

Por otra parte, para poder elaborar matrices porcelanicas, por lo general es
necesario extraer de la corteza terrestre las materias primas. Esto sin duda alguna
ha traido una creciente preocupacién por la sobre explotacion de los recursos
naturales, lo cual representa un riesgo latente al medio ambiente. Aunado a esto,
algunas materias primas utilizadas para la elaboracibn de porcelana son
compartidas en la manufactura de otros productos, principalmente del sector
ceramico; lo cual implica que la escasez de estas materias primas se vera reflejada

en algunos afios mas.

A decir verdad, la industria de la porcelana, en su mayoria, hace uso de materiales
gue provienen de recursos naturales incorporando baja cantidad de materiales de
reciclaje en su proceso productivo. Considerando lo anteriormente descrito, el
presente proyecto nace de la idea de reemplazar materia prima tradicional por
ceniza volante y “chamota” para el desarrollo de matrices porcelanicas hibridas
sustentables de bajo impacto ambiental y con caracteristicas equiparables a las ya

existentes.

Esta idea esta fundamentada desde el punto de vista cientifico-tecnoldgico por la
compatibilidad quimica entre la ceniza volante, la chamota y la matriz porcelanica.
Particularmente, este proyecto de investigacion contempla la evaluacion fisica y
mecanica de las matrices porcelanicas hibridas, asi como los rasgos

microestructurales desarrollados. Para esto, se realizaran ensayos fisicos para la
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determinacion de la densidad y porosidad; asi mismo se llevardn a cabo pruebas
mecanicas de compresion. Se contempla el andlisis cristalografico vy

microestructural.

1.1 Hipotesis

El resultado de las interacciones quimicas originadas mediante la sustitucion
parcial de materia prima tradicional por materia prima alterna (ceniza volante y
‘chamota”) en matrices porcelanicas, permitira el desarrollo de productos
sustentables con propiedades fisicas y mecanicas similares a las de una porcelana

eléctrica convencional.

1.2 Objetivo general

Evaluar mediante el estudio fisico y mecanico, la factibilidad de la sustitucion
parcial de materia prima tradicional por materia prima alterna (ceniza volante y
‘chamota”) en matrices porcelanicas para el desarrollo de una porcelana

sustentable con propiedades similares a las porcelanas eléctricas convencionales.

1.3 Objetivos especificos

*Disefar la formulacion de referencia (porcelana eléctrica convencional).

*Disefiar formulaciones experimentales con sustitucion de materia prima

tradicional por materia prima alterna (ceniza volante y “chamota”).

*Establecer una metodologia para la elaboracién de probetas porcelanicas
experimentales en verde.
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*Determinar propiedades fisicas (densidad, porosidad y absorcion al agua) a las

probetas sinterizadas a una temperatura de 1250°C.

*Determinar propiedades mecanicas mediante las pruebas de resistencia a
compresion en frio (CCS) y microdureza en las muestras de porcelana eléctrica

sinterizadas a 1250°C.

*Correlacionar las propiedades fisicas y mecanicas de las muestras de porcelana
eléctrica sinterizadas para determinar el porcentaje Optimo de sustitucion de

materia prima tradicional por materia prima alterna (ceniza volante y “chamota”).

1.4 Justificacion.

La justificacion de este proyecto de investigacion se centra en la idea del desarrollo
de productos sustentables de bajo impacto ambiental, al incorporar ceniza volante

y “chamota” en matrices porcelanicas de grado eléctrico.

Hoy en dia, se estima que solo el 16% de la produccién total de ceniza volante se
utiliza en otra industria (principalmente en la industria del cemento). El no
aprovechamiento de este subproducto industrial repercute en costos de
transportacion y almacenaje, esto Ultimo causando contaminacion ambiental. Asi
mismo, la generacion de “chamota” es evidente en la industria ceramica y no se

reporta claramente el uso de estas “chamotas” para la produccién de porcelana.

El reciclaje es una practica de suma importancia en la vida moderna con beneficios
econdémicos, ambientales y tecnologicos que permite desarrollar nuevos productos
con propiedades equiparables a los convencionales. En general, la industria de la
porcelana, en su mayoria, hace uso de materiales que provienen de recursos
naturales incorporando baja cantidad de materiales de desecho en su proceso

productivo.
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Por esta razon, el presente estudio se enfoca en la busqueda del uso de la ceniza
volante y “chamota” para el desarrollo de un material porcelanico sustentable y
competitivo de bajo impacto ambiental. Con base en lo anteriormente mencionado,

se manifiesta la importancia y justifica esta propuesta de proyecto.

Con este proyecto, se propone consolidar una nueva linea de investigacion
cientifica impulsada por la FIME-UANL dentro del Programa de Maestria en
Ciencias de la Ingenieria con Orientacion en Materiales en el campo de la
sustentabilidad en materiales cerdmicos y mas especificamente en porcelanas, en
donde se estudia el efecto de materias primas alternas en las propiedades fisicas,
mecanicas y microestructurales de matrices porcelanicas convencionales del tipo

eléctricas.
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Capitulo 2

Revision bibliografica
2.1 Introduccion

En los inicios de la industria cerdmica, la Unica materia prima de la ceramica era
la arcilla plastica natural, casi excluida por la aparicion de las llamadas ceramicas

modernas que nacieron a principios del siglo XX.

Las cerdmicas para aplicaciones eléctricas nacieron al mismo tiempo que el
descubrimiento de la electricidad, debido a que los humanos se dieron cuenta que
necesitaban transportar esta nueva fuente de energia, y de esta forma inventaron
diferentes tipos de aislantes, muchos de los cuales son ampliamente utilizados en

la actualidad.

El disefio meticuloso de tales productos aislantes requiere la ayuda de la ciencia
de los materiales ceramicos, que es un campo muy amplio del conocimiento
humano, y que se encuentra en constante desarrollo en el proceso de basqueda
de una mejor adaptacion, convivencia y confort del ser humano con los

fenbmenos de su entorno [3].
2.2 Porcelana eléctrica triaxial
La porcelana es una pasta de arcilla, cuarzo y feldespato, que debido a su

temperatura de sinterizacién aproximadamente 1250°C, se obtiene una ceramica

de uso eléctrico.
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El cuerpo sinterizado suele estar compuesto por una matriz vitrea con cristales de
cuarzo y de mulita embebidos en ella. La Fig. 1 muestra algunos tipos de

aislantes eléctricos ceramicos [4].

S

Fig.1. Aisladores eléctricos ceramicos.

2.3 Clasificacion de la porcelana triaxial eléctrica

Segun la norma IEC 60672-1 “Ceramic and glass insulating materials — Part 1:
Definitions and classification”, existen varios tipos de materiales aislantes, los
cuales de dividen por grupos, el Grupo C es para materiales ceramicos.

En el grupo C se encuentra la pasta de porcelana de grado eléctrico, que es el tipo
mas utilizado para la fabricacion de aislantes eléctricos, este grupo se clasifica
como C1XO0. Un grupo esta relacionado con la composicién de la porcelana triaxial
tipo dioxido de silicio (SiO2) y se fabrica mediante moldeo por extrusion. Este grupo
se denomina C110, y finalmente el grupo C120, que se caracteriza por la
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composiciéon de la porcelana triaxial tipo aluminio (Al203). Este grupo se usa mas

comunmente para fabricar porcelana de grado eléctrico.

La Tabla 1 describe a detalle la composicion quimica y clasificacion del grupo

C1XO0 utilizado para la fabricacion de porcelana triaxial de grado eléctrico

(aisladores eléctricos) [5].

Tabla 1. Composicion y clasificacion de las porcelanas eléctricas [6].

Subgrupo

Nombre

Composicion quimica tipica (% en peso)

SiO2 Al203  |Fe203 | TiO2 |CaO+MgO |K20+Na20

C110

Porcelana
silicosa,
procesada
plasticamente

68-72 [20-24 | <1.0 [<05 <1.2 40-55

Cl11

Porcelana
silicosa
prensada

68-72 [20-24 | <10 [<05 <1.2 40-55

Cl12

Porcelana
base
cristobalita,
procesada
plasticamente

65-70 |[24-28 | <10 (<10 <1.2 3.5-45

C120

Porcelana
aluminosa

48 -55 |40-47 | <10 |<1.2 <12 3.0-4.0

C130

Porcelana
aluminosa de
alta
resistencia
mecanica

37-42 |50-58 | <1.0 |<15 <12 3.0-4.0
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2.4 Materias primas de las porcelanas triaxiales

Las materias primas de la pasta de porcelana triaxial contienen 6xidos como la silice
(SiO2) y la alimina (Al203). Aunque estos son los oxidos principales, también existen

otros 6xidos de menor contenido, como K20, Na20, CaO, MgO, ZrOz, etc.

Las materias primas que componen la porcelana triaxial arcilla-cuarzo-feldespato
tienen funciones especificas en el proceso de fabricacion del producto y el
desempefio final de la matriz cerdmica. A continuacion, se presentaran las
caracteristicas de las materias primas que componen la porcelana de silicato de

grado eléctrico:

La arcilla es un tipo de roca sedimentaria formada a partir de particulas muy finas
(> 50% es <2um). Cuando se mezcla con agua, es plastica y se endurece con el
secado y el calentamiento. Contiene filosilicato y otras propiedades con las mismas
caracteristicas. Los minerales (arcilla mineral) La arcilla tiene otros minerales
diferentes a los anteriores, llamados minerales asociados (cuarzo, feldespato,
calcita, pirita) y ciertas fases amorfas asociadas, que pueden 0 no impartir
plasticidad. Cuando el contenido de carbonato es superior al 25% se denomina
marga, que puede llegar a marga (-50% de carbonato), que también es materia
prima para la ceramica. Del mismo modo, la arcilla diagenética compactada
(pizarra) también se puede utilizar como materia prima. El origen de la arcilla puede
ser de los océanos, lagos o continentes de cualquier época, aunque las principales
materias primas se encuentran en tierras terciarias y cuaternarias, estas tierras no
han sufrido metamorfismo y han mantenido mejor su plasticidad. La caolinita es la

arcilla mas utilizada para fabricar aislantes eléctricos de porcelana [5].

El feldespato es el principal compuesto responsable de formar una matriz vitrea
formada por la combinacion de silicato de aluminio y metal. En su valencia libre, se
combina con Na, Cay K, que a su vez actia como un agente fundente para ayudar

a formar la fase vitrea. El feldespato no es de naturaleza pura, existe en forma de
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feldespato potasico (K20°+Al203+6Si0O2), sodio (Na20+Al203°6Si0O2) y calcio
(CaO-Al203+2Si02).

El feldespato actia como fundente promoviendo el proceso de sinterizacion via fase

liquida, en la confeccion de porcelanas.

El cuarzo (SiO2) es el material mas conocido en la corteza terrestre, es un mineral
que esta compuesto por dioxido de silicio (SiO2), éste cristaliza en un sistema
trigonal (romboédrico). El cuarzo cuenta con un elevado punto de fusion, un
coeficiente de dilatacion muy pequefio y es estable quimicamente debido a que es
poco probable que sea atacado por los &cidos excepto el acido fluorhidrico.
También permite que otros compuestos pueden acoplarse obteniendo como
resultado la union de un material mas resistente. El cuarzo disminuye la plasticidad
del elemento porcelanico y su contraccion en el proceso de secado, también un
controla la porosidad y aumenta la velocidad de secado de las piezas. Al adicionar
mucho cuarzo, este tiende a provocar un aumento en el coeficiente de dilatacion
en los productos porosos después del proceso de cocido o sinterizado y a su vez

disminuirlo en los productos vitrificados [5].

2.5 Microestructura de una porcelana triaxial

El fendbmeno de difusion, en sus variadas modalidades, es muy importante en la
dinamica de la coccién cerdmica. Como la difusién viene establecida por la
temperatura y el tiempo, es facil asumir que el avance de las reacciones
ceramicas y la formacion de la microestructura dependen de estos parametros.

El proceso de sinterizado se realiza posteriormente al proceso de secado de las
piezas, en la sinterizacion de las muestras ocurren las transformaciones mas

importantes de los materiales.
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La primera transformacion es la deshidroxilacion del caolin, esto ocurre a
temperaturas entre 500 y 600°C dando lugar a la formacion de metacaolin (2SiO2

* Al203). Entre 600y 950°C no ocurren grandes variaciones en esta fase.

En el intervalo de temperatura de 700 -1000°C, se origina la transformacion en la
fase del feldespato, esto se produce al reaccionar entre si las especies sodica y
potasica, formando la sanidina. El potasio empieza a difundirse en la arcilla y
simultaneamente comienza la formacion de la mulita. Mientras tanto, la sanidina

comienza a fundirse, obteniéndose una fase vitrea.

A medida que la temperatura aumenta y la viscosidad del medio disminuye la
difusién y la sinterizacion se van acelerando, entre los 1000 -1050°C, empieza la

formalizacion de la fase mulita con cierta velocidad.

Simultaneamente se originan los fendmenos de difusion ionica formandose
cristales de geometria aciculares de la fase mulita en los granos de feldespato, que

se acomodan de forma mas o menos radial hacia el interior de estos.

A 1200°C, la fase mulita ya se formé totalmente en la matriz arcillosa y en la matriz

feldespética.

A temperaturas por debajo de los 1200°C, la fase cuarzo permanece usualmente
inactiva, porque a estas temperaturas, el cuarzo muestra escasa reactividad en
este medio. Alcanzando casi los 1200°C de temperatura, empieza a ocurrir la
disolucion del cuarzo en el vidrio con cierta velocidad, si fuera suficiente la cantidad
para saturar la masa fundida, finalizaria la disolucién del cuarzo y empezaria a

formarse cristobalita [7].
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2.6 Propiedades de las porcelanas eléctricas

Los aislantes eléctricos de porcelana ya sean de baja o alta tension, deben cumplir
determinadas propiedades mecéanicas y eléctricas, porque estas propiedades les
permiten funcionar correctamente. La tabla 2 muestra el comportamiento general

de las porcelanas eléctricas.
Los atributos mas importantes son los siguientes:

e Deben de ser completamente vitreos para evitar que absorba agua de la
atmosfera. Los aisladores de baja tensibn pueden tener una tasa de
absorcién de hasta el 0.5 % agua, mientras que para los de alta tensién la
tasa de absorcion debe de ser nula.

e Debido a la tension de traccion y la carga que deben soportar, presentan
una alta resistencia mecanica.

e La porcelana eléctrica debe tener una constante dieléctrica baja (capacidad
de almacenamiento); rigidez dieléctrica de alta resistencia a la ruptura
(capacidad para soportar alto voltaje); resistividad volumétrica alta
(resistencia por unidad de volumen). Para aisladores ceramicos, la

resistividad volumétrica debe ser superior a 10% Q / cm? [5].

Las porcelanas eléctricas compuestas por arcilla, cuarzo y feldespato desarrollan
sus propiedades Utiles al sinterizarse a temperaturas del orden de 1400°C, hasta
lograr un alto grado de vitrificacion. Cada una de las materias primas le proporciona

a la porcelana eléctrica una determinada propiedad, como se muestra en la Fig. 2

[5].
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Tabla 2. Propiedades generales de la porcelana eléctrica [5].

Propiedades Valor
Densidad relativa 1.90-2.48
Absorcion de agua (%) 0.2-2.0
Conductividad térmica (W/m.K) 0.0020-0.0039
Resistencia a la traccion (Ib/pulg?) 1500-6000
Resistencia a la compresion (Ib/pulg?) 30000-60000
Resistencia al choque térmico (°C) 370-840
Rigidez y dieléctrica (V/mm) 3540-7870
Resistividad volumétrica (Q/cm?) 1.8-18x101°
Constante dieléctrica (adimensional) 6.0-7.5

Fig. 2. Propiedades de la porcelana en funcion de las materias primas [5].
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2.6.1 Propiedades mecanicas

En el reforzamiento de la resistencia mecanica de las porcelanas se plantearon tres

teorias con el fin de esclarecer a que se le atribuye el aumento en la resistencia

mecanica de las porcelanas triaxiales.

Teorias de reforzamiento de la resistencia mecanica en las porcelanas triaxiales:

Esto indica que la razén de la mejora mecanica se debe al entrecruzamiento
de las agujas finas de mulita. También se confirm6é que la resistencia
mecanica aumentdé con el aumento de la formaciébn de mulita en la
microestructura. La mulita secundaria tiene forma de agujas aciculares, lo

gue afiade mas resistencia mecanica que la mulita primaria [12-13].

Otra teoria es la hipoétesis de reforzamiento de la matriz, la cual plantea que

se generaran esfuerzos de compresion en la fase vitrea durante el proceso
de sinterizacion, debido a la diferencia en el coeficiente de expansion térmica
entre la matriz amorfa o vitrea, lo que aumenta la resistencia mecéanica [13-
14].

Como ultima teoria estéd la hipoétesis de reforzamiento por dispersion de
particulas. Esta hipétesis plantea que durante la propagacion de las grietas
interfieren las particulas dispersadas en la matriz vitrea, esto ocasiona un

aumento de la energia de fractura y en la resistencia mecénica [5].

En la tabla 3 se observan los valores de resistencia mecanica para las materias

porcelanas triaxiales de grado eléctricas, las cuales pertenecen al grupo C de

materiales aislantes [5].
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Tabla 3. Valores de resistencia mecénica para porcelana triaxial de grado

eléctrica [5].

Resistencia
mecanicaa la
Subgrupo Nombre flexion (MPa)
Sin Con
esmalte | esmalte
Porcelana
C110 silicosa, 50 60
procesada
plasticamente
Porcelana
Cil11 silicosa 40 NR
prensada
Porcelana
base
C112 cristobalita, 80 100
procesada
plasticamente
C120 Porcelana 90 110
aluminosa
Porcelana
aluminosa de
C130 alta 140 160
resistencia
mecanica

2.6.2 Propiedades dieléctricas

Una de las principales aplicaciones de los materiales ceramicos es el aislamiento
eléctrico, ya que, debido a su configuracion atomica, no hay mucho espacio para
gue los electrones se muevan. Este comportamiento se debe a que el material
ceramico tiene un enlace ionico, el cual esta en equilibrio y requiere una gran
cantidad de electrones de valencia para ingresar a la banda de conduccion. En

algunos casos, el material ceramico se dopa para convertirlo en un semiconductor.
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Una caracteristica importante de la porcelana eléctrica es que no conduce
electricidad, lo que se logra mediante enlaces quimicos idnicos y covalentes, que
limitan el movimiento de los electrones. Las caracteristicas de la porcelana eléctrica
y la resistencia mecanica lo hacen util para la generacion, transmision y distribucion

de energia eléctrica, como soporte de cables.

Para aplicaciones de aislamiento eléctrico, se deben considerar materiales con
altos valores de resistividad porque pueden limitar el flujo de corriente a través del
aislante. La rigidez dieléctrica del aislante es importante porque define la maxima
diferencia de potencial que el material puede soportar sin que ocurra una descarga,

por lo que se espera que este valor sea mayor para evitar fallas graves del aislante.

Las fases presentes en la microestructura son un factor importante en el valor de
la rigidez dieléctrica. La fase cristalina y la porosidad de la porcelana presentan una
alta resistividad, mientras que la conduccion se realiza principalmente en la fase
vitrea/amorfa, que es la conduccion de iones. Las propiedades dieléctricas de la
porcelana dependen en gran medida de la naturaleza y concentracion de los iones

de metales alcalinotérreos que forman el vidrio [6].

En la tabla 4 se presentan los valores dieléctricos caracteristicos para los diferentes

tipos de porcelana de grado eléctrico.
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Tabla 4. Valores dieléctricos caracteristicos para los diferentes tipos de porcelana

de grado eléctrico [6].

Rigidez
Subgrupo Nombre Resistividad dlelei:trlca Factor c_ie Permltlyldad
(Wm) potencia relativa

(kV/mm)

Porcelana
silicosa,
C110 procesada 101t 20 0.025 6-7
plasticament
e

Porcelana
C1l11 silicosa 1010 NR NR NR
prensada

Porcelana
base
cristobalita,
procesada
plasticament
e

Cl12 10t 20 0.025 5-6

C120 Porcelana 101 20 0.025 6-7
aluminosa

Porcelana
aluminosa de
C130 alta 104 20 0.03 6-7.5
resistencia

mecanica

2.7 Proceso de manufactura de materiales ceramicos

La manufactura de productos ceramicos se realiza haciendo uso de diversos tipos
de hornos, con una amplia gama de materias primas y en numerosas formas,
tamafnos y colores. La metodologia para la fabricacion de productos ceramicos es

bastante uniforme.
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Es recurrente en la fabricacion de azulejos y baldosas, cerdmica doméstica,
sanitarios y también ceramicas técnicas, la utilizacion de un proceso de

sinterizacion de multiples etapas.

Las materias primas se almacenan en lugares abiertos, en cajas, en alimentadores
de gran volumen, silos de templado, silos de envejecimiento, silos amargos o silos

Secos.

Los silos estan equipados con indicadores de nivel, valvulas de sobrecarga y filtros
o unidades de desplazamiento de gas, donde se expulsa el aire polvoriento
desplazado. Algunos materiales también se entregan en forma liquida o en

suspension y, por lo tanto, se almacenan en tanques u otros recipientes [11-15].

En su esencia, las materias primas ceramicas se mezclan para alcanzar una buena
homogeneidad, regularmente el producto ceramico se conforma a través de
prensado o extrusion sin estar supeditados solamente a estos dos tipos de
conformado; es decir pueden ser vaciados, vaciado por cinta, inyectado, entre

otros, y finalmente, se tratan térmicamente mediante el proceso de sinterizacién.

El agua es regularmente usada en el proceso de mezclado, y ésta se evapora en
la etapa de secado por lo regular a 120°C al ser sometidos a hornos, los cuales son
operados periddicamente o hornos de funcionamiento continuo. En la mayoria de
los casos, los hornos se calientan con gas natural, combustible, carbén, coque de

petréleo, biogas / biomasa o electricidad.

Durante el tratamiento térmico, se alcanza una estructura ceramica irreversible,
esto exige un gradiente de temperatura muy preciso durante la sinterizacion para
garantizar que los productos obtengan el tratamiento adecuado. Posteriormente,
es necesario un enfriamiento controlado, para que los productos liberen su calor
gradualmente y conserven su estructura ceramica. Entonces los productos son

embalados y almacenados para su entrega [11].
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2.8 Proceso de elaboracién de una porcelana triaxial

La tecnologia cerdmica ha ido evolucionando, desde la época en que todo
dependia de las materias primas disponibles en yacimientos hasta la forma actual
en que interviene la sintesis de nuevos materiales ceramicos, es decir que ya casi
no se usan los minerales tal cual son extraidos sino conlleva una serie de procesos

de modificacién de caracteristicas.

Por lo general, éstos son sometidos a tratamientos de concentracion y purificacion
para poder establecer las especificaciones lo mas precisas posible sobre la calidad
y que permitan caracterizar, perfectamente, la materia prima en especial con
respecto a composicion quimica, mineralégica (componentes principales e
impurezas), distribucion granulométrica, caracteristicas fisicoquimicas, entre otras
[12].

En el caso de una porcelana de grado eléctrico, el proceso puede ser mediante
técnicas convencionales de conformado, como la extrusién o el vaciado, o bien

técnicas un poco mas sofisticadas como el prensado isostatico [6].

En la Fig. 3 se muestra el diagrama del proceso de manufactura de aisladores

eléctricos porcelanicos via proceso de extrusion.
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2.9 Preparacion y mezclado de las materias primas

Las materias primas se deben mezclar con agua (ver Fig. 4), conformando una
mezcla de consistencia cremosa denominada “barbotina”. Logrando asi una
completa homogeneidad que permita la mezcla intima de los materiales
constituidos. Los posibles aglomerados de particulas se desintegran con la ayuda

de dispersores de alta velocidad.

El proceso de preparacion de la mezcla de los materiales por via hiumeda es
denominado porcelana por proceso humedo y es exigido en las normas ANSI C29.1
a C29.9, con el propdsito de asegurar la calidad y homogeneidad de producto final
[5-6].

Fig. 4. Mezclador de polvos ceramicos.
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2.9.1 Filtrado con presién

Una vez obtenida la mezcla o barbotina, se procesa a través de tamices y separador
magnético, con el fin de remover particulas gruesas y materiales ferrosos; esta
mezcla se bombea por un filtro prensa (ver Fig. 5) para reducir el contenido de agua

del 50% al 22% aproximadamente y conformar una masa plastica llamada galleta

[5].

Fig. 5. Filtros-prensa en la industria ceramica.

2.9.2 Proceso de conformado y torneado

Este proceso consiste en obtener una pieza cilindrica de la masa plastica de
porcelana mediante la técnica de extrusion, posteriormente la mezcla es colada en
un equipo para ser torneado, de esta obtener la geometria final del aislador
eléctrico. Existen otras técnicas que se pueden utilizar para el conformado de las
piezas de porcelana triaxial de grado eléctrico como son : el prensado uniaxial en
seco (ver Fig. 6), prensado en caliente, prensado isostético, vaciado y torneado en
seco 0 en humedo [5].
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Fig. 6. Prensa hidraulica uniaxial para conformar probetas ceramicas escala

labotarorio.

2.9.4 Proceso de secado

El secado de las piezas ceramicas conformadas se efectla mediante conveccion
de aire caliente. El tiempo de secado de una pieza viene determinado por la cinética
del proceso de secado, el cual depende directamente del modo en que se elimina

el agua de la pieza.

El funcionamiento del proceso de secado es el siguiente, la pasta ceramica se
compone de particulas de arcilla divididas por peliculas de agua que, al ser
eliminadas por evaporacion, permiten el desplazamiento de las particulas.
Conforme la pasta pierde mas humedad, estas particulas se aproximan mas entre
ellas ocasionando que la arcilla se contraiga hasta que la pelicula de agua quede

completamente eliminada y las particulas ya no pueden acercase mas.
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Por lo anteriormente mencionado, al secar una pieza, el volumen de la pasta
ceramica disminuye proporcionalmente a la cantidad de agua eliminada, y con la
eliminacion de agua se forman huecos en su estructura (que son ocupados por las
particulas de arcilla) y la pieza se contrae constantemente hasta que se ha

eliminado toda el agua.

Los efectos de la eliminacion de agua son ademas de la pérdida de volumen y agua
de las piezas por la evaporacion del agua, un cambio en el color de la pasta, mayor

rigidez y un incremento en su resistencia mecanica [6].

2.9.5 Proceso de esmaltado

Este es uno de los procesos tecnoldgicos mas importante, debido a que le

proporciona la estitica final del aislador eléctrico de porcelana [13].

Para lograr el esmaltado de las piezas de porcelana, se pueden utilizar varios
métodos, entre los que se encuentran las técnicas de inmersion y atomizado con
aire (“spray”). La técnica de esmaltado por inmersidon consiste en sumergir la
porcelana en un liquido espeso, el cual contiene practicamente los mismos
materiales de la composiciébn de una pasta de porcelanica, se le adicionan
carbonatos o talco, con el objetivo de disminuir su punto de fusion. Es decir, el
esmalte cerdmico es una capa delgada de vidrio que se adhiere a la superficie de
la porcelana, esta capa de vidrio le aporta al producto sinterizado un aumento de la
resistencia mecanica hasta un 25%, resistencia a la traccion y a la flexion,

impermeabilidad, facilidad de limpieza, brillo, color, y textura superficial.

El esmaltado no tiene influencia sobre las propiedades dieléctricas, pero permite la

auto limpieza del aislador [5-6].
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2.9.10 Proceso de sinterizado

En el proceso de sinterizacion se generan puentes de union mediante difusién de
atomos entre las particulas de polvo, la union entre las particulas se acelera si se
incrementa la temperatura y el contacto entre las mismas. La temperatura habitual

en sinterizado es del orden del 70-80% de la Tm (temperatura de fusion).

Para evitar la oxidacion de las piezas, el proceso de sinterizado se realiza en una
atmosfera controlada habitualmente reductora de hidrégeno, mondxido de carbono

0 amoniaco.

Durante el proceso de difusion en estado sélido se produce una contraccion en la

pieza que se suele tener en cuenta para su compensacion.

El sinterizado se puede llevar a cabo en hornos industriales, tipo tunel o discontinuo
donde se va a obtener el acabado superficial requerido del elemento porcelanico.

En la Fig. 7 se muestra un esquema del proceso de sinterizado [5-19].

Estado inicial de la
mezcla de polvos

Sinterizacion en
estado solido

oD - &
Densificacién final . "
G -

Fig. 7. Proceso de sinterizado [6].
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2.10 Antecedentes de la utilizacién de la ceniza volante y la chamota en la

industria ceramica.

En la industria de la porcelana triaxial se producen desechos, los cuales se han
utilizados en distintas aplicaciones dentro de la clasificacion de materiales
ceramicos, tales como la adicibn de porcelanas eléctricas en estructuras de

concretos.

Portland. K. F. Portella y colaboradores en el 2006 plantearon agregar residuos de
porcelana eléctrica en un sistema ceramico, especificamente en concreto base
Portland. Mediante la utilizacion de este agregado (porcelana eléctrica), el sistema
que obtuvieron presentd buenos resultados en sus propiedades mecénicas. Como
resultado plantearon que la utilizacion del material obtenido a partir del agregado
ceramico de desecho (porcelana eléctrica) puede ser utilizado de manera confiable,
siempre y cuando la estructura que se desee disefiar no presente dificultades
dimensionales, ya que la adicion de este desecho deriva problemas de expansion

en el material [15].

En el 2015 Shujng Li y colaboradores realizaron el estudio de preparacion de un
ceramico poroso agregandole desechos de aisladores eléctricos con altos
contenidos de SiO2 y Al2O3, 70.09 y 24.37 % en peso respectivamente. Analizaron
varias temperaturas de sinterizacién y contenidos de adicién de desechos (mezcla
de arcilla y ceniza volante). Sus analisis se basaron en el estudio de las
propiedades fisicas como; densidad, porosidad aparente y pruebas mecanicas de
Cold Crushing Strength (CCS) o pruebas de compresion en frio. A través de su
estudio determinaron que era posible la fabricacion de un ceramico poroso de bajo
costo con alta resistencia mecanica y baja conductividad térmica, agregando los
desechos de los aisladores eléctricos. Determinaron que con una temperatura de
sinterizacion de 1200°C y un 60% de adicion de desecho en peso obtendrian los

mejores resultados [16].
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Swapan Kumar Das y colaboradores en el 2003 reemplazaron el cuarzo
progresivamente por 5, 10 y 15% en peso de cenizas volantes en una composicion
de porcelana triaxial tradicional que consiste en arcilla caolinitica, cuarzo y
feldespato. Los efectos de la sustitucion a un rango de temperatura dell50—
1300°C se investigaron evaluando la contraccion lineal, la densidad aparente, la
porosidad y la resistencia a la flexion. La estimacion cuantitativa del contenido de
mulita y cuarzo residual se realiz6 mediante DRX y se estudiaron las
microestructuras de algunas muestras seleccionadas usando SEM. Los resultados
mostraron que las muestras que contenian cenizas volantes alcanzaron
densidades mas altas (2.46 g/cm3®) en todo el rango de temperatura (1150—
1300°C). La sustitucién del cuarzo por cenizas volantes aumenta la contraccion
lineal, la densidad aparente y disminuye la porosidad aparente en todo el rango de
temperatura de calentamiento (1150-1300°C). Esto puede deberse a la formacién
de vidrio de baja viscosidad que fluye facilmente y ayuda a una mejor sinterizacion
en fase liquida. La resistencia maxima a la flexion (70.5 MPa) se obtuvo a 1300°C
en la muestra que contiene 15% en peso de cenizas volantes en comparacion con
(61.1 MPa) obtenida en la muestra de porcelana tradicional. Los estudios de DRX
revelan una mayor mulitizacion en las muestras que contienen cenizas volantes.
Microestructuralmente, a 1300°C muestran la presencia de granos de cuarzo y
agujas de mulitas secundarias incrustadas en una matriz vitrea feldespatica. Los
granos de cuarzo (25-50 mm) estan asociados con grietas circunferenciales a su
alrededor [17].

En el afio 2018 Samuel Huaquisto Caceres y colaboradores utilizaron ceniza
volante como adicion al cemento para la fabricacion del concreto de las diferentes
obras civiles. El material y método que emplearon fue concreto normal, donde
agregaron la ceniza volante en un 2.5%, 5.0%, 10.0% y 15.0% para la realizacion
de ensayos de ruptura en 7, 14, 28 y 90 dias. Obtuvieron resultados a los 28 dias,
el cual indicé una resistencia promedio de 221 kg/cm? para concreto normal, para
concreto con adicién 2.5% de ceniza volante 223 kg/cm?, con adicién del 5.0% 231

kg/cm?, para el 10.0% de adicién de ceniza volante 200 kg/cm?y 192 kg/cm? para
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el 15% de adicion ceniza volante respectivamente. Llegaron a la conclusion que se
debe utilizar un rango menor al 10% de adicion de la ceniza volante como

sustitucion al cemento [18].

Karol Lizeth Roa-Bohorquez y colaboradores en 2018 adicionaron ceniza volante
para refuerzo de la matriz de unidades ceramicas macizas. Utilizaron una mezcla
adicionando 80% arcilla y 20% de ceniza volante de esta forma determinar las
influencias que puede provocar de la adicion del MgSO4+7H20, también elaboraron
unidades cerdmicas mezclando 80% arcilla, 15% de cenizas volantes y 5% de
sulfato de magnesio (MgSOa4+7H20) para inducir las eflorescencias. Realizaron la
sinterizacion de las piezas utilizando una curva de coccidén a una velocidad de
5°C/min hasta alcanzar los 400°C, donde mantuvieron esa temperatura durante 2
horas; se elevo la temperatura a 950°C. Una vez transcurrido este tiempo y se
mantuvo a 950°C por tres horas mas. Las muestras que presentaban adicion de
MgSOa4+7H20, presentaron un alto contenido de sales en su matriz, las cuales no
afectaron la resistencia a la deformacién ante el esfuerzo de compresion, debido a
que cuatro de las cinco probetas superaron la minima resistencia exigida por la

norma [19].

Maria Lidon Bou Cortés y colaboradores en 2010 realizaron en método de
obtencion de un producto de cerdmico a partir de cenizas volantes. Utilizaron un
50% en peso o igual o inferior al 75% en volumen del producto final debido a que
la arcilla de partida no contenia carbonatos o su plasticidad era desfavorable para
procesos conocidos de fabricacion de materiales ceramicos como es la extrusion.
Obtuvieron como resultado con la aplicacion de la ceniza volante y los aditivos
utilizados para la obtencién del producto de arcilla, tuvo un efecto positivo en
términos de plasticidad y endurecimiento del material ceramico en su proceso de
fabricacion, concretamente durante el secado. Los materiales ceramicos secos

presentaron un 25% mas de resistencia a la fractura [20].
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Iglesias, |.; Acosta, A y colaboradores en 2015 realizaron el estudio de las
propiedades ceramicas de arcillas comunes por adicion de ceniza volante GICC
(Gasificacion Integrada en Ciclo Combinado). Debido a que la ceniza volante tipo
GICC cuenta con un tamanio de particula menor a las 100 um, esto permite un buen
comportamiento en los materiales ceramicos prensados. A su vez, plantearon
estudiar los cuerpos ceramicos por extrusion. Se prepararon las probetas
mezclando arcillas industriales con y sin agregar ceniza volante tipo GICC. Se
elaboraron las pastas ceramicas M y M-CV utilizando polvo arcilloso molido con un
tamafio de particula menor a las 100 pum, para realizar la mezcla M-CV, se mezclo
ceniza volante con polvo de arcilla en seco. Las formulaciones del material se
realizaron mediante mezclando arcillas como muestra de referencia (M) y se
adicion6 el 10 % de ceniza volante tipo GICC (M-CV) en peso, lo cual es una
cantidad factible desde el punto de vista industrial. Se mejoraron las propiedades
fisicas, donde se aumento la resistencia mecanica, tanto en verde y en cocido,
también hubo una reduccién de la absorcion de agua y del coeficiente de saturacién
en el producto final sin deformarse las piezas y sin ninguna variacion caracteristica
de color [20].

Jorge Sanchez-Molina y colaboradores en el 2019 sustituyeron parcialmente
material arcilloso utilizando ceniza volante de una central termoeléctrica para
elaborar materiales cerdmicos de construccién. Las formulaciones de las probetas
se realizaron sustituyendo 5, 10, 15 y 20% en peso, utilizando la técnica de
conformado por extrusién, las temperaturas de coccion empleadas fueron de 900
a 1200°C para asi establecer correlaciones microestructurales. Con el analisis
microestructural se demostrd que la ceniza volante es rica en fase amorfa y cuenta
con elementos de caracter fundente tales como K y Fe. Se mostraron fendbmenos
de recristalizacién de silice y un aumento de porosidad en el estudio de este
proyecto. Con la realizacion de la técnica DRX se evidencio que a diferencia del
material de referencia (MA100), adicionando ceniza volante esta hace que el

proceso de recristalizacion de fases se acelere por encima de los 1100°C,
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beneficiando que ocurra la formacion de cuarzo y cristobalita en vez de fase vitrea
[18].

2.11 Propiedades y estructura de la ceniza volante

La ceniza volante proviene de los carbones que se queman en las centrales
térmicas, las cuales son las principales fuentes productoras de ceniza volante,
contienen una cantidad variable de materia no carbonosa (cenizas), que pueden ir
desde un 5 hasta mas de un 50%. El contenido de carbono (C) de la ceniza volante
depende generalmente de la eficiencia de la tecnologia de combustién de cada

central térmica [21].

Existen dos tipos principales de cenizas volantes segun la norma de ASTM C618

(American Society for Testing and Materials):

Ceniza volante tipo C: Las cenizas volantes que estan en este grupo presentan
propiedades cementicias y puzolanicas, obtenidas de lignitos y carbones
subbituminosos, y que deben tener un contenido minimo de SiO,+ Al,Os+ Fe,0;
del 50% y un maximo en cal (CaO) del 20% para poder ser empleadas en

hormigones [14].

Ceniza volante tipo F: Este tipo de cenizas volantes normalmente son obtenidas en
la combustion de antracitas y carbones bituminosos, éstas presentan un contenido
minimo de SiO,+ Al,Os+ Fe, 03 del 70% en peso y también presentan propiedades

puzolanicas [14].
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Tabla 5. Especificaciones de las cenizas volantes segun la norma ASTM C168 [19].

Clase C Clase F

SiOz+ Al;03+ Fe;03 > 50% > 70%

CaO > 10% <10%
SiOs3 < 5% < 5%

Alcalis disponibles como NaO2 <1,5% <15%
Perdida a la incineracion (LOI) < 6% < 6%
Humedad <3% <3%

Las cenizas volantes estan constituidas fundamentalmente por particulas vitreas,
esféricas o redondeadas, de granulometria muy fina y con compaosicion quimicas
muy similar a la de la materia mineral del carbon de la que procede. Sus
componentes principales son silice (SiO,), alimina (Al,O3), oxido férrico (Fe,03) y
cal (Ca0), en diferentes proporciones segun su origen. También se encuentran en
la ceniza particulas irregulares y angulosas, tanto de minerales como particulas de

carbén inquemado (coque) [14].

Los minerales mas importantes encontrados en las cenizas volantes como
inclusiones dentro de la fase vitrea o depositados en la superficie de las particulas
son: mulita, magnetita, silice, hematites, aluminatos calcicos, anhidrita y oxido de

calcio libre [27].

La composiciobn quimica de las cenizas volantes varia segun el carbon de
procedencia. Las obtenidas al quemar muestran una composicién aproximada de
50% de silice, 30% de alumina, 7% de oxido de hierro, 2% de cal y entre 26% de
inquemados. Las cenizas volantes procedentes de lignitos pueden tener altos o
bajos contenidos de cal. por ejemplo la composicion de las cenizas ricas en cal
varia dentro de los siguientes limites: 23-50% SiO,, 8-14% de Al,O3, 8-20% de
Fe,03 y 18-50% de CaO [21].
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Las cenizas volantes secas se suelen presentar como un polvo muy fino y suave al
tacto, cuyo color depende de contenido de Oxido de hierro Fe, 03, y de su riqueza

en carbon sin quemar [27].

Las caracteristicas fisicas y propiedades dependen de multiples factores como son:
la composicion quimica de los componentes incombustibles del carboén, el grado
de pulverizacion de este, el tipo de caldera, la temperatura de combustién, el tipo

de extractor, el sistema por el cual las cenizas son retiradas de la central térmica.
De esta manera se pueden distinguir 3 grupos basicos de cenizas volantes [22]:

1- Las cenizas convencionales procedentes de central térmica.
2- Las cenizas obtenidas en centrales de lecho fluido.

3- Las cenizas procedentes de centrales con planta de desulfuracion.

La finura media de las cenizas volantes brutas (sin moler) es comparable a la del
cemento Portland ordinario y su tamafio de grano oscila entre 0.2 y 200 micras de
diametro, llegando en casos excepcionales a valores de hasta 500 micras. La
densidad de conjuntos aproximadamente 0.89 g/cm?® y el peso especifico de las

particulas oscila entre 2.0 y 2.9 g/cm? [28].

La densidad aparente de las particulas de cenizas volantes varia, entre 1.88 y 2.84
g/cm3. La densidad de las cenizas volantes aumenta cuando se somete a un molido
y se ha encontrado que para una ceniza con una densidad iniciar de 1.82 g/cm?

después de una molida es de 2.70 g/cm3.

Las densidades son distintas debido a la cantidad presente de cenosferas huecas
0 macizas en las cenizas, de modo que, las cenizas menos densas son los de

mayor proporcion de particulas huecas [3].
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2.11.1 Utilizacién de las cenizas volantes en la industria ceramica

Los residuos de combustion del carbdn contienen mas del 70% de material silico-
aluminosos vitreo, lo cual hace posible que sean utilizados como materia prima
para rellenos inertes y funcionales, absorbentes, inmovilizadores, y materiales de
construccion de alto valor. Mientras que los componentes indeseables como los
metales pesados estan presentes tan s6lo como trazas, con excepciones muy

puntuales.

Tradicionalmente esto es producto de la combustion son utilizados como materiales
de construccion en obras de ingenieria ya que una de las propiedades mas
importantes de las cenizas volantes es su caracter puso puzolanico; es decir, su
capacidad para combinarse con la cal para formar un aglomerado hidraulico. Por
ello los cementos a partir de cenizas volantes tienen un poder de retencidén de agua

excepcional y un elevado poder aglomerante.

Ademas, este modo de reutilizacion de las cenizas volantes permite reducir la
emision CO:z que se generaria al producir la fraccion de cemento sustituido por las
cenizas volantes, al mismo tiempo que se reduce el consumo de materias primas

naturales.

La utilizaciébn de cenizas volantes en la fabricacion de hormigén tiene como
finalidad la reduccion de la cantidad de cemento. La sustitucion de una fraccion del
cemento del hormigén por cenizas volantes resuelve satisfactoriamente este
problema. Asi pues, las cenizas volantes pueden utilizarse en el hormigén de dos
maneras: como elementos activos, aprovechando su caracter puso puzolanico, o
como elemento inerte es decir como arido. Las cenizas volantes se incorporan para
mejorar la granulometria de la arena, para formar parte de conglomerante como

producto cementicio o para ambas finalidades [14].
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2.12 Chamota

La chamota se produce por calcinacion de arcilla caolinita en un horno rotatorio. Se
ha utilizado para la unién de ceramica para aplicaciones refractarias y resistentes
a la fluencia debido a su contenido de mulita. La chamota también se ha mezclado
con arcillas para reducir las tensiones de sinterizacion que producen grietas y
defectos [23].

La chamota tiene un contenido minimo de: 40 % de alimina, un 30 % minimo de
silice, un 4% maximo de Oxido de hierro (Ill), un 2% maximo de 6xido de calcio y
de 6xido de magnesio en total. Su punto de fusién es de unos 1780 C. Esta absorbe

un maximo del 7% de agua.

La chamota se utiliza en la fabricacién de alfareria o ceramica y en escultura, para
obtener una textura rastica. Evita defectos como el agrietado y la laminacion. Afiade
resistencia a la cerdmica. Cuanto mas finas sean las particulas de la chamota, mas
estrechamente se unen con la arcilla y mas denso y fuerte seré el producto cocido
final. Otros usos para la chamota son en el procesamiento del varistor un metal

oxido de zinc (ZnO).

Esta materia prima podria dar en su composicion quimica aproximada:
e 40% alumina (Al203)
e 30% silice (SiO2)
e 4% Oxido de hierro (lll) (Fe203) como maximo
e 2% como maximo Oxido de calcio (CaO)

e Oxido de magnesio (MgO)
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2.13 Conclusiones del capitulo

En este capitulo se definen las porcelanas triaxiales y en particular a las porcelanas
eléctricas, destacando su importancia para su uso como aisladores eléctricos y se
estudian sus principales caracteristicas. También se mencionan los principales
componentes que forman las porcelanas triaxiales y en las materias primas que se
utilizaran como sustitucion (ceniza volante y chamota). Por ultimo, se revisa el

proceso de elaboracion de aisladores eléctricos
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Capitulo 3

Metodologia Experimental
3.1 Introduccién

En este capitulo se detalla el proceso de obtencion de las probetas experimentales
de porcelana eléctrica para el desarrollo de este proyecto de investigacion.
También, se especifican las técnicas de caracterizacion utilizadas para determinar
las propiedades fisicas, cristalograficas, mecanicas y microestructurales, asi como
el disefio experimental de cada composicion propuesta.

3.2 Técnicas y equipos de caracterizacion

Los aspectos fisicoquimicos de estructura y composicidn necesarios para la
identificacion o descripcion de un material, no es mas que las caracteristicas de
estos. Por lo tanto, el uso de técnicas y métodos de caracterizacién nos ayudan a
definir o establecer ciertas caracteristicas de interés. En los siguientes subtemas
se tratard acerca de las técnicas de caracterizacion utilizadas para definir

propiedades de los cuerpos porcelanicos que se desarrollan en el presente estudio.

3.2.1 Caracterizacion de las materias primas mediante andlisis quimico

(fluorescencia de rayos X)

La técnica de fluorescencia de rayos X se basa en el estudio de las emisiones de
fluorescencia generadas después de la excitacion de una muestra mediante una

fuente de rayos X.
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La fluorescencia de rayos X tiene como propésito principal el andlisis quimico
elemental, tanto cualitativo como cuantitativo, de los elementos comprendidos entre
el fldor (F) y el uranio (U) de muestras solidas y liquidas porque permite hacerlos

sin preparacion de la muestra.

La radiacion incide sobre la muestra excitando los atomos presentes en la misma,
gue emiten a su vez radiacion caracteristica denominada fluorescencia de rayos X.
Esta radiacion, convenientemente de un haz de luz, incide sobre un cristal
analizador (con espaciado interatomico d) que la difracta en un angulo (6)
dependiente de su longitud de onda (A) por la ley de Bragg (sen 6 =nA/2d). Un
detector que puede moverse sobre un determinado rango de dicho angulo mide el
valor de la intensidad de radiacion en un angulo determinado y por tanto, para una
longitud de onda especifica, que es funcion lineal de la concentracion del elemento

en la muestra que produce tal radiacion de fluorescencia [23].

Existen programas que permiten el andlisis de muestras, los cuales estan
compuestos por paquetes computacionales, o software analitico. Un ejemplo de
ellos es el que tiene como nombre Super Q, utilizando el espectréometro marca

Philips modelo Magix Pro.

3.2.1.1 Analisis de la composicion quimica de las materias primas

En la tabla 6 se muestra la composicion quimica de las materias primas utilizadas
para la fabricacién de las probetas experimentales, basados en los resultados de
fluorescencia de rayos X. La chamota fue proporcionada por industria ProlecGE.
La ceniza volante fue proporcionada por la Termoeléctrica CFE Carbén 1l Nava,
Coahuila. Las materias primas utilizadas tipicamente para la fabricacion de

aisladores eléctricos de porcelana son de grado industrial.
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Tabla 6. Composicion quimica de las materias primas.
Ceniza
Arcilla Cuarzo Feldespato | Chamota Volante
OXIDOS %PESO %PESO %PESO %PESO %PESO
Na,O 0.41 0.39 2.53 - -
MgO 0.12 <0.10 <0.10 - 0.35
Al;O3 36.47 1.57 16.07 18.57 21.61
SiO, 62.14 97.06 68.09 72.53 57.68
P,Os 0.61 - 0.43 0.62 0.48
K.O 1.25 0.54 10.97 3.60 2.20
CaO 0.6 0.17 1.05 1.12 5.26
TiO, 4.18 0.13 0.11 1.57 1.82
Fe,0O3 4,16 0.10 0.64 1.68 10.54
BaO <0.10 - <0.10 - -
ZrO2 - - - 0.26 -

3.2.2 Caracterizacion de las materias primas mediante difraccion de rayos X
(DRX)

La aplicacion principal de esta técnica de analisis por DRX de muestras en polvo
es lograr identificar y cuantificar especies minerales como fases cristalinas mixtas
(policristalinas) y fases amorfas, asi mismo proporciona informacion sobre el
estado estructural de las mismas. La difraccion esta basada en las interferencias
de las ondas que se producen cuando una radiacion monocromatica atraviesa una

rendija de espesor comparable a la longitud de onda de la radiacion [24].

Los siguientes difractogramas muestran los resultados de la caracterizacion de los
polvos de las materias primas, obtenidos mediante la técnica de difraccion de rayos
X, donde se pueden apreciar las fases mineralogicas presentes de cada una de las

materias primas.
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En la Fig. 8 se muestra el patron de difraccion obtenido del andlisis realizado por
difraccion de rayos X a la muestra de cuarzo en polvo, donde se puede apreciar

como fase mineraldgica principal el cuarzo (SiOz).
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Fig. 8. Patron de difraccion de DRX del cuarzo.

Las Figs. 9, 10 y 11 muestran los patrones de difraccion de DRX que se obtuvieron
para el material arcilloso, el caolin y el feldespato, respectivamente.

En la materia prima de la arcilla fueron identificadas dos fases cristalinas, un
aluminosilicato hidratado (Al2032Si0O2¢2H20), conocido frecuentemente como
kaolinita y el cuarzo (SiOz2).

En el caolin que se utiliz6 como materia prima para las muestras, se identificaron
dos fases la kaolinita (Al203°2Si02:2H20) y el cuarzo (SiOz).
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En la materia prima feldespatica se identificaron dos fases, como fase principal se
encontro la albita (NaAlSisOs), la otra fase identificada fue un aluminosilicato de
sodio (NaAlSi20s).
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Fig. 9. Patron de difraccion de DRX de la arcilla.
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Fig. 10. Patron de difraccion de DRX del caolin.
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Fig. 11. Patron de difraccion de DRX del feldespato.
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En los difractogramas realizados a las materias primas ceniza volante y chamota
gue se muestran en las imagenes 12 y 13 respectivamente, se revelaron la

presencia de dos fases, la mulita (3Al203°2Si0z2), y el cuarzo (SiOz2).

2500 — Ceniza Volante

o M- mulita (3Al1=20:.25i0=)
Q- Cuarzo (SiO:z)
2000 -

1500 —

Intensidad(conteos)

28(grados)

Fig. 12. Patron de difraccion de DRX de la ceniza volante.

5000 -
Chamota M- mulita (3A1205.2Si02)
a Q- Cuarzo (Si02)

4000 -
m
(=]
XL 3000
=
(=]
=
=
(3]
= 2000 -
=2
- ]
2
=

1000 - M

M [t}
] Q QQ o
M
o 1 d 1 d 1 d | d | d -‘—-I
10 20 30 40 50 60

20 (grados)

Fig. 13. Patron de difraccion de DRX de la chamota.
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3.2.3 Microscopia electronica de barrido

Se utilizé la técnica de microscopio electrénico de barrido (MEB) con el objetivo de
observar los rasgos microestructurales, tales como, distribucion de fases, tamafio
de granos, morfologia, composicién quimica semicuantitativa y porosidad, de las

materias primas y de las probetas experimentales.

El microscopio electronico de barrido utiliza un haz de electrones en lugar de un
haz de luz para formar una imagen ampliada de la superficie de un objeto. Tiene
una gran profundidad de campo, la cual permite que se enfoque a la vez una gran

parte de la muestra.

El microscopio electronico de barrido (ver Fig. 14) esta equipado con diversos
detectores, entre los que se pueden mencionar: el detector de electrones
secundarios para obtener imagenes de alta resolucion SEI (Secundary Electron
Image), un detector de electrones retrodispersados que permite la obtencién de
imagenes de composicion y topografia de la superficie BEI (Backscattered Electron
Image), y un detector de energia dispersiva EDS ( Energy Dispersive Spectrometer)
permite colectar los rayos X generados por la muestra y realizar diversos analisis

semicuantitativo y de distribucion de elementos en superficies.

Fig. 14. Microscopio electrénico de barrido que se utilizé en la presente

investigacion.
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3.3 Disefio de experimentos

Esta investigacion se realizé con el objetivo de estudiar la factibilidad de la
sustitucion parcial de materia prima tradicional por materia prima alterna (ceniza
volante y chamota) en matrices porcelanicas para el desarrollo de una porcelana
eléctrica sustentable con propiedades similares a las porcelanas convencionales.

Para el cumplimiento de dicho objetivo, se desarrollé la matriz de experimentos y
se definieron 9 formulaciones (tabla 7). Una formulacién base (sin contenido de
chamota y ceniza volante), 8 formulaciones con variaciones de adicion de chamota

y ceniza volante.

Tabla 7. Composiciones de las formulaciones experimentales estudiadas (% en

peso).
% en peso
y Arcilla + SlL
Formulacion | Cuarzo | Feldespato . volante +
Caolin
Chamota
A 26.40 26.38 47.22 -
B 23.90 23.88 47.22 5
C 22.40 22.38 47.22 8
D 20.40 20.38 47.22 12
E 18.90 18.88 47.22 15
F 21.40 26.38 47.22 5
G 18.40 26.38 47.22 8
H 14.40 26.38 47.22 12
I 11.40 26.38 47.22 15

La primera formulacion denominada A es la base o de control, la cual consiste en
la composicion caracteristica de la porcelana eléctrica sin la sustitucion de ceniza
volante y chamota. Las formulaciones B, C, D y E corresponden a la sustitucion de
cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota en un 5, 8, 12 y 15 % en peso.
Las formulaciones F, G, H e | corresponden a la sustitucion de cuarzo por ceniza

volante y chamotaenun 5, 8, 12y 15 % en peso.
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3.4 Elaboracion de probetas experimentales

En la elaboracion de las probetas experimentales, se vario el porciento en peso de
las materias primas dependiendo del tipo de formulacion experimental. Para la
preparacion de la formulacién base, primeramente, se llevo a cabo el pesaje de los
polvos de las materias primas considerando el porciento en peso indicado en la
tabla 6. Luego de seleccionar los porcientos en peso de las materias primas, arcilla,
feldespato, caolin y cuarzo, éstas fueron mezcladas homogéneamente mediante
agitacibn mecéanica por un periodo de tiempo de 10 minutos. El resultado de la
mezcla se coloca en el interior de un dado metélico para que posteriormente se
realizara el conformado de las probetas por prensado uniaxial aplicando una
presion de 100 MPa durante un tiempo de 2 minutos.

El procedimiento que se llevo a cabo para elaborar las formulaciones con adicion
de ceniza volante y chamota fue similar que para la formulacion base. Se pesaron
los polvos de las materias primas tradicionales para porcelana eléctrica y las
materias primas alternas ceniza volante y la chamota de acuerdo con los porcientos
en peso de la tabla 6. Enseguida se procede al mezclado de las materias primas
tradiciones junto con las materias primas alternas. Posteriormente, se lleva cabo el
proceso de homogenizado mecanico de las mezclas y su introduccién al molde

para la realizacion del conformado de las probetas porcelanicas en verde.

La conformacién de las probetas en verde, tanto la base como las de adicion de
ceniza volante y chamota se llevaron a cabo mediante el prensado uniaxial, donde
se utilizé una prensa de marca Dogo Tuls de 12 toneladas de capacidad y un dado

para prensado de acero D2 con acabado espejo (ver Fig. 15).

Para la realizacion del prensado se limpio el dado para que quedara libre de oxido
o cualquier otra impureza que pudiera presentar, asi de esta formar evitar la
contaminacion de las probetas. Una vez realizado el anterior procedimiento, se

engraso el dado con vaselina con el fin de poder realizar un facil desmolde para las
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probetas de porcelana eléctrica y asi evitar posibles dafios de la probeta
experimental. Las probetas porcelanicas fueron elaboradas aplicando una presion
de 100 MPa durante un tiempo de 2 minutos, dando como resultado probetas
cilindricas de 25 mm de didmetro por 16 mm de altura (ver Fig. 16). Se elaboraron
8 probetas de porcelana eléctrica por cada formulacién dando un total de 72

probetas.

Fig. 15. a) Prensa hidraulica de 20 toneladas utilizada para el conformado de las

probetas porcelanicas, b) Dado utilizado para las probetas porcelanicas.
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Fig. 16. Probetas experimentales de porcelana eléctrica de forma cilindricas

obtenidas después del prensado uniaxial.

Una vez realizado el prensado, las probetas en estado en verde fueron sometidas
a un proceso de secado en un horno convencional eléctrico a una temperatura de
120 °C durante 24 horas, con el objetivo de eliminar el exceso de agua que pueda
existir, de esta forma se evita un agrietamiento en las probetas durante el proceso

de sinterizado.

Después del secado y como Ultima etapa del proceso de elaboracién de las
probetas experimentales, las probetas fueron colocadas en un horno industrial tipo
tunel, donde se llevd a cabo el tratamiento de quemado o sinterizado de las
mismas. Las probetas se mantuvieron alrededor de 32 horas dentro del horno a

una temperatura maxima de 1250°C.
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Probetas sinterizadas

Fig. 17. Esquema general para el procedimiento de obtencion de las probetas

porcelénicas eléctricas experimentales.

3.5 Propiedades fisicas

Se llevaron a cabo varios andlisis en las probetas porcelanicas después del proceso
de sinterizado, con el fin de determinar y evaluar el efecto de agregar las materias
primas alternas (ceniza volante y chamota) en las propiedades finales de la

porcelana triaxial eléctrica.

Para evaluar este efecto se determinaron las propiedades fisicas densidad,
porosidad y porciento de absorcion de agua de las probetas sinterizadas de
acuerdo con la norma ASTM C373 (Standard Test Methods for Determination of
Water Absorption and Associated Properties by Vacuum Method for Pressed

Ceramic Tiles and Glass Tiles and Boil Method for Extruded Ceramic Tiles and Non-

tile Fired Ceramic Whiteware Products).
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3.5.1 Densidad, porosidad y porciento de absorcion de agua

Las propiedades fisicas (densidad, porosidad y absorcién de agua) se determinaron
por el método de Arquimedes como se describe en la norma ASTM C373. Este
procedimiento consiste en realizar el pesaje de las probetas cilindricas después del

proceso de sinterizado para obtener el peso seco (ver Fig. 18).

Fig. 18. Pesaje de las probetas (peso seco y peso humedo).

Después de pesar las probetas en seco, estas son colocadas en un recipiente con
agua calentdndola hasta que esta hierva, manteniendo el agua aproximadamente
5 cm arriba de las probetas cilindricas. Cuando el agua comienza a hervir, las
probetas se dejan durante 120 minutos bajo esta condicion con el objetivo de que
los poros sean rellenados con el agua del recipiente. Transcurrido el tiempo
mencionado, las probetas son dejadas en reposo dentro del recipiente con agua,
logrando enfriarse hasta alcanzar la temperatura ambiente, este proceso tuvo una
duracion de 24 horas.
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Posteriormente, las muestras fueron pesadas suspendidas dentro del agua con un
aditamento compuesto por un alambre de cobre donde se coloca la probeta (ver

Fig. 19), de esta forma es obtenido el peso suspendido.

A continuacion, se secaron superficialmente las probetas con un pafio y se pesaron

nuevamente para obtener el peso humedo (ver Fig. 19).

Se realizaron los célculos de las propiedades fisicas utilizando las ecuaciones

siguientes:

n

- 3 _
Densidad (gr.cm®) = o) Ec.1
Porosidad aparente (%) = E:E; + 100 Ec.2
Absorcion de humedad (%) = “1-D) , 100 Ec.3

Donde:

M es el peso saturado (gr)
D es el peso de la muestra en seco (gr)

S es el peso suspendido (gr)
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Fig. 19. Método de pesaje de las probetas (peso suspendido).

3.5.2 Propiedades mecanicas

Se realizaron las evaluaciones mecanicas a las probetas sinterizadas mediante la
prueba de resistencia de compresion en frio (CCS) con el fin de determinar la

influencia de agregar las materias primas alternas (ceniza volante y chamota).

3.5.2.1 Resistencia a la compresion en frio

La prueba de resistencia a la compresion en frio que se le realizaron a las probetas
experimentales sinterizadas de porcelana eléctrica fue realizada de acuerdo con la
norma ASTM C773, Standard Test Method for Compressive (Crushing) Strength of
Fired Whiteware Materials. La resistencia a la compresion es la capacidad que
tiene un material para soportar una carga por unidad de area, esta se mide

fracturando probetas cilindricas en una maquina de ensayos de compresion.
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Se realiz6 el ensayo de compresion en frio de las probetas utilizando una prensa
hidraulica universal marca INSTRON modelo 600DX, con una capacidad de 600
kN, se llevaron a cabo 5 ensayos por formulacion, a una velocidad de 0.3601
mm/min. La prensa utilizada se muestra en la Fig. 20. La prueba consistio en la
colocacion de la probeta cilindrica alineada con el centro del cabezal de la prensa,
luego se aplica la carga a una velocidad determinada hasta que ocurra la falla en

la muestra.

Los valores de la resistencia a la compresiéon en frio se calcularon utilizando la

ecuacion 4.
. . .. F
Resistencia a la compresion (MPa) = " Ec.4
Donde:

F: carga total aplicada (N)

A: area de contacto (mm?)

Fig. 20. Equipo utilizado para la realizacion de los ensayos de compresion en frio
(CcCs).
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3.5.2.2 Microdureza

La aplicacion del ensayo de dureza en los materiales permite evaluar las
propiedades de un material, tales como su fuerza, ductilidad y resistencia al
desgaste. También permite determinar si un material o el tratamiento de un material

son adecuados para el propésito deseado.

En un material cerdmico, la dureza es una de las propiedades mas frecuentemente
medidas. Con la obtencién del valor de dureza se puede caracterizar la resistencia
a la deformidad, densificacién y fractura del material. Este tipo de ensayos nos
permite evaluar las propiedades de los diferentes componentes microestructurales

del material.

El ensayo de microdureza se realiz6 usando un microindentador Shimadzu HMV-
G, (ver Fig. 21). Se realizaron 15 indentaciones por formulacion, el tiempo de carga
fue de 15 segundos, la carga utilizada fue de 1 kgf. Las indentaciones se realizaron
en una superficie completamente pulida utilizando un indentador con punta de
carburo de tungsteno para concreto. Este procedimiento se realizé de acuerdo con
la norma ASTM- E 384-05a, los valores de dureza se calcularon utilizando la

ecuacion 5.

. P
HV = 1.8544; EcE

Donde:

HV: Dureza Vickers
D: Diagonal promedio de la huella (um)

P: Carga aplicada (kgf)
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Fig. 21. Equipo microidentador utilizado para medir la microdureza Vickers.

3.6 Analisis microestructural (microscopia electrénica de barrido)

Se realiz6 el analisis microestructural mediante microscopia electrénica de barrido
de las probetas de porcelana eléctrica después de ser sinterizadas. Para este
analisis fue utilizado un microscopio electrénico (STEM — nano-SEM, por sus siglas

en inglés) de marca FEI modelo NOVA NANOSEM 200 como se muestra en la Fig.
22.
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Fig. 22. Equipo utilizado para en analisis microestructural.

Para la preparacion de las probetas experimentales se realiz6 el pulido superficial
de una de las caras de cada probeta utilizando una pulidora marca Struers (ver Fig.
23), se utilizaron lijas de carburo de silicio con numero: 120, 220, 400, 600, 800,
1000, 1200, 2400, 4000. El pulido se realiz6 hasta alcanzar un acabado espejo con
el objetivo de obtener una superficie totalmente libre de defectos. Posteriormente,
las probetas fueron recubiertas con una fina capa de oro, para que pudieran tener

caracteristicas conductoras, las cuales se requieren para realizar esta técnica.
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Fig. 23. Pulidora utilizada para pulir muestras ceramicas.

3.7 Anédlisis mediante difraccion de rayos X (DRX)

La técnica de difraccidn de rayos X se realizo para determinar las fases cristalinas
en las probetas porcelanicas después del proceso de sinterizado. Se utilizé6 un
difractometro de rayos X marca Empyrean de PANalytical, el cual se muestra en la
Fig. 24.

Para el anadlisis de fases cristalinas en las muestras de porcelana eléctrica se
prepararon muestras pequefias de polvo, triturando los restos que quedaron de las

probetas una vez que se realizaron los ensayos de compresion en frio.
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Los fragmentos de las probetas cerdmicas fueron triturados y molidos en un
mortero de porcelana hasta alcanzar un tamafo de particula de 44 um. El polvo
obtenido de las probetas es colocado en el difractdmetro de rayos-X para realizar
el andlisis de fases. Las condiciones de trabajo utilizadas fueron, un voltaje de 40
kV con un amperaje de 40 mA, con radiacion de cobalto (Co Ka) y una longitud de
onda de 1.789 A), el rango de angulos de difraccién fue de 5° a 110°, con un paso

de 0.013 y 20s de permanencia en modo continuo.

Fig. 24. Equipo utilizado para el analisis de difraccion de rayos-X de las probetas.
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3.8 Conclusiones del capitulo

En este capitulo se evaluaron las muestras mediante las pruebas antes
mencionadas tanto fisicas como densidad, porosidad y absorcion de humedad, asi
como también las pruebas mecénicas, como fueron resistencia a la compresion en
frio y microdureza. Estas pruebas nos brindaran informacion importante para
analizar y determinar la mejor composicion de las mezclas estudiadas. También se
realizo el estudio de las fases formadas en las materias primas tradiciones de
porcelana eléctrica y de las materias primas alternas utilizadas por medio de la
difraccion de rayos X. Finalmente, se estudiaron los rasgos caracteristicos

microestructurales de las probetas ceramicas experimentales.




Capitulo 4 Analisis y Discusion de Resultados

Capitulo 4

Analisis y Discusion de Resultados Experimentales
4.1 Introduccion

En este capitulo se analizan y se muestran los resultados obtenidos de las
evaluaciones que se realizaron a las probetas experimentales de porcelana
eléctrica sinterizadas a 1250°C como son las pruebas fisicas de absorcion de agua,
densidad y porosidad aparente.

Se discuten los resultados del analisis de difraccion de rayos X, también se
especifican los rasgos microestructurales de cada probeta a través de microscopia
electronica de barrido y se discuten los resultados de las pruebas mecéanicas de

resistencia a la compresion en frio y microdureza.

Las pruebas se realizaron de acuerdo con todas las formulaciones mencionadas
en los capitulos anteriores de adicion de ceniza volante y chamota en (5, 8,12y 15

% en peso).

4.2 Densidad, porosidad aparente y absorcion de agua de las probetas

porceléanicas sinterizadas

En la tabla 8 se muestran los valores de densidad y porosidad aparente de las
probetas de porcelana eléctrica obtenidos después del proceso de sinterizacion. La
porosidad en la porcelana eléctrica es un factor importante debido a que si ésta
aumenta disminuye la conductividad eléctrica y la resistencia mecanica del
material. En los aisladores eléctricos porcelanicos la porosidad debe ser menor del
1%.
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Tabla 8. Valores promedios de densidad y porosidad aparente de las probetas.

Formulacion Densidad Aparente Porosidad Aparente
(g/em?) (%)
A 2.382 0.3951242
B 2.400 0.6682622
C 2.400 0.490184
D 2.398 0.4375483
E 2.423 0.5231717
F 2.400 0.4774133
G 2.404 0.2897181
H 2.397 0.4181568
I 2.373 0.359484

Mediante el analisis del grafico de la Fig. 25, se puede observar que los valores de

densidad aparente de las formulaciones de adicion de materia prima alterna ceniza

volante y chamota por cuarzo y feldespato se mantienen practicamente sin cambios

con respecto al valor de la formulacién base A (2.382 g/cm?).

En dichas formulaciones de sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y

chamota referidos como B, C, D y E (sustitucion de 5, 8, 12 y 15 %,

respectivamente), la densidad aumento en un 0.76 % tanto para la formulacién B

como para la formulacibn C y 0.67 y 1.72 % en las formulaciones D y E,

respectivamente, con relacién al valor de la densidad de la formulacion base (A).
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Fig. 25. Variacion de la densidad y porosidad aparente de la formulacion de
sustitucion de cuarzo (Cz) y feldespato (F) por chamota (Ch) y ceniza volante
(CV).

A su vez, mediante el analisis del grafico de la Fig. 26, se puede observar que los
valores de densidad aparente de las formulaciones de adiciébn de materia prima
alterna (ceniza volante y chamota) por cuarzo se mantienen practicamente sin
cambios con respecto al valor de la formulacién base A (2.382 g/cm?), similar a lo

reportado en las formulaciones anteriormente descritas.

En las formulaciones de sustitucion de cuarzo por ceniza volante y chamota
referidas como F, G, H e | (sustitucion de 5, 8, 12 y 15 %, respectivamente), la
densidad aumento en un 0.76 % tanto para la formulaciéon F, 0.92 % para la
formulaciéon Gy 0.63 % y 0.38 % en las formulaciones H e I, respectivamente, con

relacion al valor de la densidad de la formulacion base (A).
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Fig. 26. Variacion de la densidad y porosidad aparente de las formulaciones de

sustitucién de cuarzo (Cz) por chamota (Ch) y ceniza volante (Cv).

Los valores de porosidad aparente y absorcibn de agua para todas las
formulaciones con sustitucion de materia prima tradicional por materia prima alterna
(ceniza volante y chamota) son similares a los valores obtenidos en la formulacion
base o de control (ver tabla 9). En las Figs. 27 y 28 se puede observar que las
formulaciones experimentales estudiadas mostraron valores de porosidad y
absorcion de agua de casi cero por ciento después del proceso de sinterizacion, lo
cual indica que los valores alcanzados son acordes a los requerimientos de los

cuerpos ceramicos de porcelana grado eléctrico.

Es importante sefialar, que los valores de porosidad demandados por cuerpos
ceramicos conformados bajo los sistemas porcelanicos triaxiales deben ser menor

al 1% para ser aptos en servicio como un elemento aislador eléctricos.
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Tabla 9. Valores promedios de porosidad y absorcion de agua de las probetas.

Formulacion Porosidad Aparente Absorcion de agua (%)
(%)
A 0.3951242 0.165882
B 0.6682622 0.276766
C 0.490184 0.203286
D 0.4375483 0.181669
E 0.5231717 0.21386
F 0.4774133 0.197963
G 0.2897181 0.120196
H 0.4181568 0.173716
I 0.359484 0.15121
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Fig. 27. Comportamiento de la porosidad y absorcion de humedad de la

formulacién base con sustituciéon de cuarzo (Cz) y feldespato (F) por chamota

(Ch) y ceniza volante (Cv).
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Fig. 28. Comportamiento de la porosidad y la absorcién de humedad de la

formulacion base con sustitucion de cuarzo (Cz) por chamota (Ch) y ceniza

volante (Cv).

4.3 Evaluacion de las propiedades mecéanicas de las probetas sinterizadas

4.3.1 Resistencia a la compresion en frio

Para la realizacion de las pruebas de compresion en frio se seleccionaron 5
probetas por formulacion. Los valores reportados son el promedio de estas
formulaciones. La prueba fue realizada bajo la norma ASTM C773, los resultados

se muestran en la tabla 10.
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Tabla 10 Valores promedios de resistencia a la compresion en frio de las probetas.

Resistencia a la
Formulacion compresion en frio Porciento de mejora

(MPa) (%)
A 53.59 -
B 117.42 119.2
C 122.02 127.7
D 135.28 152.44
E 76.29 42.36
F 76.08 41.97
G 63.31 18.14
H 61.53 14.81
| 78.15 45.83

Los gréaficos mostrados en la Fig. 29 muestran la tendencia al aumento de los
valores de resistencia mecanica de las formulaciones con sustitucion de ceniza
volante y chamota con respecto a la formulacidén base. Los resultados muestran un
valor de resistencia mecanica promedio de 53.59 MPa para la formulacion base.

En las formulaciones de sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y
chamota en 5, 8, 12 y 15 % en peso (B, C, D y E, respectivamente), hay un
mejoramiento en la resistencia mecanica de 119.2 %, 127.7 %, 152.44 % y 42.36
% respectivamente con respecto a la formulacién base (A). Como se muestra en
los resultados anteriores, la formulacién con mejor resistencia mecénica fue aquella
con sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota en un 12 % en
peso (formulacién etiguetada como D), con un valor de 135.28 MPa
correspondiente a un 152.44 % de mejora en base a la formulacién de control. Este
resultado se puede atribuir a una mayor concentracion de la fase mulita, ya que la
ceniza volante y la chamota tenian en su composicion mineralégica a la mulita
como fase. Ademas, sabemos que, a través de las reacciones quimicas o evolucién

mineralégica del sistema porcelanico, cierta concentracion de mulita se formara por
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la interaccion de la arcilla con el feldespato y nucleacion de mulita con origen en el
feldespato. Por lo tanto, este efecto combinado de mayor concentracion de mulita
con originen en las materias primas alternas adicionadas (chamota y ceniza
volante) y la formacién de mulita a través de la evolucién mineralégica del sistema
porcelanico tributan o contribuyen en la mejora de resistencia mecéanica a través
del entrecruzamiento de las agujas de mulita, lo cual es planetado en la hipétesis

mas antigua del reforzamiento mecanico a través de la mulita.

Cabe mencionar, que, aunque en la formulacién E hay un aumento del 15% de
adicién de chamota y ceniza volante y pese que en teoria entre mas concentracion
de mulita con origen en las materias primas alternas contribuiria a la resistencia
mecanica, esto evidentemente no se cumplié. Ese fenbmeno de decremento en
resistencia puede atribuirse al efecto dafiino de la sustitucion parcial del cuarzo y
por ende pierda estabilidad el cuerpo porcelanico. Asi mismo, presumiblemente la
fase vitrea pudo haberse incrementado contribuyendo a la disminucién de

resistencia mecanica.
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Fig. 29. Grafico de resistencia a la compresién en frio sustitucion de cuarzo (Cz) y

feldespato (F) por chamota (Ch) y ceniza volante (Cv).
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En la Fig. 30 se muestra el comportamiento mecéanico de las formulaciones de
sustitucion de cuarzo por ceniza volante y chamota en 5, 8, 12 y 15 % en peso (F,
G, H e I, respectivamente). Estas reportaron un mejoramiento en la resistencia
mecanica en 41.97 %, 18.14 %, 14.81 % y 45.83 %, respectivamente con respecto
a la formulacién base. La formulacién | (15 % en peso de sustitucion) fue la que

alcanzé6 el maximo valor de resistencia mecanica con 78.15 MPa.

Podemos observar mediante el grafico que el comportamiento mecanico fue
variable; ya que a la méas baja sustitucion se alcanza un valor de resistencia de
61.53 MPa, esto representa un mejoramiento del 41.97 %, lo cual indica que la
presencia en concentracion de mulita procedente de la materia prima alterna es
benéfica para las propiedades mecéanicas. Sin embargo, conforme incrementa el
porcentaje de sustitucién las propiedades mecéanicas bajan, esto indica que la
sustitucion de cuarzo afecta la estabilidad mecanica del cuerpo porcelanico a tal

grado que es evidente el efecto negativo.

Otro de los fenémenos que puede estar contribuyendo a esta disminucion de
resistencia es el exceso en concentracion de fase vitrea, lo cual fragiliza el cuerpo
ceramico. Este fendmeno relacionado con el aumento de fase vitrea es consistente
con lo encontrado en las propiedades fisicas, ya que en las formulaciones con 8 y
12 % en peso presentan muy baja porosidad, lo cual se relaciona con mayor fase

vitrea.

A pesar del aumento de sustitucién a un porcentaje del 15% hay un repunte del
comportamiento mecanico alcanzando su méaximo en esta sustitucion. Este
comportamiento es atribuido a que la cantidad de mulita existente en la matriz
porcelanica balancea la falta de cuarzo y exceso de fase vitrea e inclusive llega a

alcanzar su maxima resistencia mecanica
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Fig. 30. Grafico de resistencia a la compresion en frio sustitucion de cuarzo (Cz)

por chamota (Ch) y ceniza volante (Cv).

4.3.2 Microdureza

En la tabla 11 se muestran los valores promedios de microdureza de las probetas
sinterizadas. Se realizaron 15 indentaciones por probetas, la prueba de

microdureza se realizé bajo la norma ASTM- E 384—-05a.

La Fig. 31 muestra una imagen donde se puede ver la huella en forma piramidal
caracteristica para la prueba de microdureza Vickers, la cual fue tomada con un

microscopio optico.
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Tabla 11 Valores promedios de microdureza.
| Formulacién | Microdureza (HMV) |
678.3
750.25
728.86
772.4

743
748.9

749
740.4

756

I @ M m O O W >

Fig. 31. Huella caracteristica del ensayo de microdureza Vickers.
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En las Figs. 32 y 33 se muestran los graficos de microdureza, donde se puede
apreciar una similitud con el comportamiento observado en el ensayo mecanico de
compresion para las formulaciones de sustitucién de cuarzo y feldespato por ceniza
volante y chamota, como también en las formulaciones de sustitucion de cuarzo
por ceniza volante y chamota, con respecto a la formulacion base de porcelana

eléctrica.

El valor mas alto obtenido de microdureza (772.4 HMV) fue en la formulacién de
sustitucion de cuarzo y feldespato por adicion del 12% de ceniza volante y chamota

(formulacion D).

Los valores alcanzados en la microdureza son acordes y corroboran las tendencias
en resistencia mecanica obtenidas en el ensayo de compresion. Esto sefiala que
la adicion de ceniza volante y chamota, contribuyen al reforzamiento mecéanico de
la matriz de porcelana eléctrica, gracias a que estas materias primas alternas
cuentan con la fase de mulita en su composicion mineraldgica, la cual es importante
para el reforzamiento mecéanico como plantea la hipétesis de la mulita a través del
entrecruzamiento de sus agujas y por ende el mejoramiento en propiedades

mecanicas.

Mediante el estudio mecanico se encontr6 que la formulacion D al tener mayor
concentracion de mulita alcanza la mejor propiedad mecanica tanta como dureza,
asi como lo sucedido y reportada en las pruebas de compresiéon en frio (CCS). Tal
hallazgo sefala que, a mayor concentracion de mulita en la matriz porcelénica, las

propiedades mecanicas incrementan.
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Fig. 32. Grafico de microdureza Vickers para la formulacion de sustitucion de

cuarzo (Cz) y feldespato (F) por chamota (Ch) y ceniza volante (Cv).
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Fig. 33. Grafico de microdureza Vickers para la formulacion de sustitucién de

cuarzo (Cz) por chamota (Ch) y ceniza volante (Cv).
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4.4 Difracciéon de rayos X (andlisis de fases) de las probetas sinterizadas

El analisis de fases de las probetas porcelanicas sinterizadas se realizé mediante
la técnica de difraccién de rayos-X, donde se identificaron las principales fases
cristalinas en cada formulacion. Las Figs. 34 y 35 muestran los difractogramas
comparativos de cada una de las formulaciones en estado sinterizado con respecto
a la formulacion base sinterizada. Mediante el andlisis de fases se pudo apreciar
como fases cristalinas principales al cuarzo y mulita, lo anterior para todas las
formulaciones con adicion de ceniza volante y chamota. Asi mismo, se indica que
la formulacién base también presenta dichas fases cristalinas en su composicion

mineraldgica (cuarzo mulita).

M- mulita (3A1205.28i02)
Q Q- Cuarzo (Si05)
Mo Q
| ’ 1 M M Pl’IQ QMaQ Q QM Q
- b A A oy Cz+F = Cv+Ch—15
o
g [ Mo Q I\ M MMQ gQMQ Q Qwm Q
8 PO - - Cz+F » Cv+Ch—12
T mo ¢
5 NI Y MMMQ QuQ Q QM Q
= - A A ~ Cz+F = Cv+Ch—8
c
[
= M Q
£ k. N J\ M muMQ QMg Q Qm Q
rah e " -~ Cz+F = Cv+Ch—5
| M o I\ MM Ma awma Q aM Q
PR ~ - Base
T T T T T T T T T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90
20(grados)

Fig. 34. Difractogramas comparativos de las formulaciones de sustitucion de

cuarzo y feldespato por chamota y ceniza volante después de ser sinterizadas.
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M- mulita (3A1,05.28i05)
Q- Cuarzo (Si0z)
e Mo g MMM oMQ Q M Q

- A A Qy .Cz = Cv#Ch—15
4 Q
€ b Mo MMM QMg Q aM Q
= A - ~ Cz=CwCh— 12
L

Mo Q
B A MMM gMq Q Qm Q
= hh i - = Cz *Cv+Ch— 8
2 Q
Qb M) MMM quq Q am Q
)= - - o~ . Cz+=CwCh-5

Mo Q

" n M M M Q Q QM Q

- -~ ~ Base
1 ' 1 1
20 40 60 80
26 (grados)

Fig. 35. Difractogramas comparativos de las formulaciones de sustitucién de

cuarzo por chamota y ceniza volante después de ser sinterizadas.

En el patrén de difraccion de la formulacion base se puede observar la presencia

de dos fases cristalinas, el cuarzo (SiO2) y la mulita (AleSi2013). En las

formulaciones porcelanicas de sustitucion de cuarzo y feldespato por chamota y

ceniza volante (B, C, Dy E) y en las formulaciones de sustitucion de cuarzo por

chamota y ceniza volante (F, G, H e 1), los patrones de difraccion indican la

presencia de las mismas fases cristalinas que se identificaron en la formulacion

base (A), es decir cuarzo y mulita. Esto indica que tanto la ceniza volante como la

chamota no alteran la composicion mineraldégica del cuerpo porcelanico en

términos cualitativos; sin embargo, cuantitativamente si se observa un incremento

de la fase mulita.
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También se puede observar que en la formulacién de sustitucién del 12 % de cuarzo
y feldespato por chamota y ceniza volante (D), es la que tiene mayor presencia de
fase mulita. Este aumento de mulita corrobora la hipotesis del reforzamiento
mecanico a través de la mulita y los resultados obtenidos en la evaluacion

mecanica.

Finalmente, presumiblemente la fase vitrea pudo haberse incrementado
contribuyendo a la disminucién de resistencia mecéanica reportada durante el

analisis mecanico.

4.5 Anédlisis microestructural y de fases de las probetas de porcelana eléctrica

Se realiz6 el analisis microestructural de las probetas experimentales sinterizada
de la formulacién base (A), asi como a las probetas de las formulaciones con
adicion de ceniza volante y chamota.

A través de este analisis se pudieron definir los rasgos microestructurales (fases
presentes, porosidad, distribucion de fases y tamafio de grano) de las
formulaciones de porcelana eléctrica posterior al proceso de sinterizacion, logrando

correlacionarlos con las propiedades fisicas y mecanicas obtenidas.

La Fig. 36 muestra la evolucion microestructural de las formulaciones de porcelana
eléctrica (de la A hasta la 1) después del proceso de sinterizado. Donde se puede
apreciar la fase vitrea (fase clara), la fase cuarzo (fase oscura), asi como la
porosidad tanto de morfologia irregular como cuasi-esférica y las impurezas

comunes, tales como oxidos de hierro, titanio y circonio
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G

Fig. 36. Evolucion microestructural de las formulaciones de porcelana eléctrica
sinterizadas. A, formulacion base o de control. B-E, formulaciones con 5, 8, 12y
15% en pesos de sustituciones de cuarzo y feldespato por ceniza volante y
chamota, respectivamente. F-l,formulaciones con 5, 8, 12 y 15% en pesos de

sustituciones de cuarzo por ceniza volante y chamota, respectivamente.

En la Fig. 37 se muestra la micrografia que corresponde a la formulacién base (A)
a una magnificacion de 500X, donde se utiliz6 el método de electrones
retrodispersados. La imagen muestra la microestructura caracteristica de una
porcelana silicosa, la cual esta constituida por granos de cuarzo (corroborado
mediante EDAX) embebidos en una fase amorfa, asi como también se observan
las grietas periféricas caracteristicas alrededor de los granos de SiO2. Asi mismo
en la Fig. 38, se puede observar la fase mulita a una magnificacion de 2500X, lo
cual fue corroborado mediante la técnica de EDAX. El tipo de mulita que presento

la microestructura es acicular en morfologia con tamafios menores a las 10 pum.
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Fig. 37. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacién base (A) a 500X
y 2500X, posterior al proceso de sinterizado. El nimero 1 indicando granos de

cuarzo (SiO2) y el numero 2, la fase mulita (AleSi2O13).

En la Fig. 38 se muestra la micrografia correspondiente a la formulacién de
sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota en un 5 % en peso
(formulacion B), a una magnificacion de 100X. Esta formulacion presenta de
manera general la microestructura formada por dos fases, una mas obscura (fase
cuarzo) que la otra (fase vitrea), al igual que en la formulacion base. También se
puede observar una buena distribucion de los granos de cuarzo (fase més obscura)
dentro de la fase vitrea (fase mas clara), asi como la presencia de grietas
periféricas alrededor de los granos de cuarzo y de algunas impurezas tipicas de

oxido de hierro, titania y circonia.
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Fig. 38. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion de adicion de 5

% de ceniza volante y chamota (B) a 100X, posterior al proceso de sinterizado, 1

En la Fig. 39 se muestra la micrografia correspondiente a la formulacion de
sustitucién de cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota en un 8 % en peso
(C), a una magnificacion de 250X. Esta formulacién presenta una microestructura
similar a la formulacion base a excepcion de las impurezas presentes con origen
de las materias prima alternas. Se puede apreciar de manera general una
microestructura formada por dos fases principales o mayoritarias: una mas obscura
referida como la fase del cuarzo y la otra mas clara referida como la fase vitrea.
Las fases mas brillantes corresponden a impurezas comunes, tales como oxidos
de hierro, titanio y circonio. Ademas, podemos observar la presencia de porosidad

tanto de morfologia irregular como cuasi-esférica, ésta ultima la cual es mas

grano de cuarzo (SiO2), 2 fase vitrea, 3 impurezas.

predominante.
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Es claro que hay una buena distribucion de los granos de cuarzo (fase mas
obscura) dentro de la fase vitrea (fase mas clara), asi como también la aparicion

de grietas periféricas alrededor de los granos de cuarzo.
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Fig. 39. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion C a 250X,

posterior al proceso de sinterizado. 1 granos de cuarzo (SiOz), 2 fase vitrea.

En la Fig. 40 se muestran la micrografia de la formulacion de sustitucién de cuarzo
y feldespato por ceniza volante y chamota en un 12 % en peso (D) a una
magnificacion de 250X, donde se puede apreciar las dos fases, los granos de
cuarzo (fase mas obscura) y la fase vitrea (fase mas clara), tal y como se observa

en la formulacién base.

Dichas fases fueron corroboradas por la técnica de EDAX.
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Fig. 40. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion D a 250X,
posterior al proceso de sinterizado. El numero indica 1 granos de cuarzo (SiO2) y

el nimero indica 2 la fase vitrea.

En la microestructura de la formulacién E, la cual corresponde a la sustitucion del
15 % de cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota, se pueden apreciar las
fases caracteristicas de una porcelana silicosa, la fase cuarzo y la fase vitrea (ver
Fig. 41), tal como en las formulaciones antes mencionas incluyendo a la

formulacion base (A).

Mediante la técnica de EDX se puede apreciar la presencia de las impurezas como

oxidos de hierro, titanio y circonio
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Fig. 41. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion E a 100X,

posterior al proceso de sinterizado. El numero indica 1 granos de cuarzo (SiOz2), el

namero indica 2 la fase vitrea y el numero 3 indica impureza de oxido de hierro.

La Fig. 42 muestra la micrografia de la formulacién de sustitucién del 5 % de cuarzo

por ceniza volante y chamota (indicada por la letra F), donde podemos observar la

presencia de porosidad tanto de morfologia irregular como cuasi-esférica, esta

altima morfologia se presenta como la mas predominante. Es claro que hay una

buena distribucion de los granos de cuarzo (fase mas obscura) dentro de la fase

vitrea (fase mas clara).
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Fig. 42. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion F a 100X,
posterior al proceso de sinterizado. El numero indica 1 porosidad, el nimero 2 la

fase cuarzo.

En las Figs. 43 y 44 que corresponden a la micrografia de las formulaciones de
sustitucion de 8 y 12 % de cuarzo por ceniza volante y chamota respectivamente
(G y H). Durante el andlisis microestuctural no se encuentran grandes diferencias
con respecto a las anteriores microestructuras. De igual forma se presentan la fase
clara (fase vitrea), la fase oscura (fase cuarzo), las impurezas ya antes
mencionadas, asi como la presencia de porosidad de morfologia tanto irregular
como cuasi-esférica.

De esta manera se puede destacar que todas las formulaciones anteriormente

descritas comparten similitudes en cuanto a la microestructura desarrollada.
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Fig. 43. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulacion G a 100X,
posterior al proceso de sinterizado. EI numero indica 1 porosidad, el nimero 2 la

fase vitrea.
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Fig. 44. Microestructura y EDAX de la muestra de la formulaciéon H a 250X,
posterior al proceso de sinterizado. El nimero indica 1 la fase vitrea, el nimero

indica 2 granos de cuarzo (SiO2).
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En la formulacion de sustitucion de cuarzo por ceniza volante y chamota en un 15
% en peso (etiguetada como formulacion 1), a diferencia de las anteriores
formulaciones si se pudo observar la fase de mulita como se muestra en la Fig. 45,
lo cual fue corroborado mediante la técnica de EDAX.

El tipo de mulita que presento la microestructura es acicular en morfologia con
tamafios menores a las 10 um, cabe destacar que, para poder ver la fase mulita

en las demas probetas porcelanicas, éstas deberan ser atacadas quimicamente.
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Fig. 45. Micrografias de la formulacion de sustitucién de cuarzo por ceniza
volante y chamota en un 15 % en peso (I), 1 grano de cuarzo (SiO2), 2 fase mulita
(AleSi2013).
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Con la deteccion de mulita a concentracion mas alta, se corrobora lo analizado y
discutido en la deteccion de fases mineraldgicas por la técnica DRX y sustenta el

reforzamiento mecénico de la matriz a través de la hipotesis de la mulita.

4.6 Conclusiones del capitulo

En este capitulo se llevd a cabo la identificacion de fases y el andlisis
microestructural de las probetas de porcelana eléctrica base y a las que se les
adicion6 ceniza volante y chamota. Se lleg6 a la conclusién de que en el cuerpo
ceramico se identifican dos fases cristalinas principales la mulita y el cuarzo. A su
vez, fue posible identificar la fase mulita realizando un mapeo para localizarla
utilizando el SEM. Aunque en la formulacion |, debido a la alta concentracion de
mulita, si fue posible visualizar la mulita sin necesidad de ataque quimico.

Mediante las pruebas fisicas se concluy6 que los valores obtenidos de densidad y
porosidad estan acorde a las normas para aisladores eléctricos. Se obtuvo un
aumento en las propiedades mecanicas para todas las formulaciones con adicion
de ceniza volante y chamota, lo anterior debido principalmente a la concentracion

de mulita en el cuerpo porcelanico.
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5. Conclusiones

e A través del estudio realizado en esta investigacion se pudo determinar la
factibilidad de la sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y
chamota con la finalidad de desarrollar un producto sustentable con
propiedades fisicas y mecénicas similares a las de una porcelana triaxial

silicosa para aplicaciones eléctricas sinterizada a 1250°C.

e Se obtuvieron densidades de alrededor de los 2.4 g/cm? de las muestras de
porcelana eléctrica con adicion de ceniza volante y chamota, lo cual se
encuentran dentro de los rangos establecidos para porcelanas triaxiales

eléctricas silicosas.

e Se registraron valores de porosidad por debajo del 1% en todas las
formulaciones con adicion de ceniza volante y chamota, lo cual es lo
recomendado por las normas para las porcelanas triaxiales de grado eléctrico

para su uso como aisladores eléctricos.

e Con la adicion de la materia prima alterna se logr6 aumentar la resistencia
mecanica en todas las formulaciones con respecto a la formulacién base,
obteniendo el mejor valor de incremento en la formulacién del 12 % de
sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza volante y chamota con un
152.44 % de mejora.

e El porcentaje optimo de sustitucion de materia prima tradicional por materia
prima alterna fue del 12 % de sustitucion de cuarzo y feldespato por ceniza
volante y chamota, mostrando esta las mejores propiedades fisicas y el
mayor incremento de la resistencia mecanica después de ser sinterizadas a

la temperatura de 1250°C.
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6. Recomendaciones

En base a los resultados obtenidos y a las conclusiones de este trabajo, a
continuacion, se mencionan las siguientes recomendaciones para investigaciones

futuras con el fin de complementar los resultados obtenidos.

« Complementar el andlisis de fases por un estudio de Rietveld para cuantificar

el porcentaje de las fases de cada una de las formulaciones experimentales.

« Complementar las propiedades mecanicas realizando las pruebas
mecanicas de flexion, para determinar la influencia de la ceniza volante y la
chamota en el comportamiento mecanico de la porcelana triaxial silicosa

estudiada.

* Realizar analisis termogravimétrico (TGA/DSC) en las formulaciones para

determinar el comportamiento de las muestras a diferentes temperaturas.

* Realizar las pruebas dieléctricas de las probetas de porcelana eléctrica

sinterizadas.
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