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RESUMEN

LQI Juan de Dios Ruiz Jaramillo Fecha de graduacién: Junio 2024

Universidad Autonoma de Nuevo Lebdn
Facultad de Ciencias Quimicas

Titulo del estudio: ESTABILIZACION DE TURQUESA GRADO GIS EMPLEANDO
SONOQUIMICA

NUmero de paginas: 67 Candidato para el grado de Maestria en
ciencias con Orientacién en Quimica de
Materiales

Area del Estudio: Quimica de Materiales y propiedades avanzadas de los materiales.

Propoésito y Método de estudio: El objetivo central de este estudio es la estabilizacion mecéanica de la
turquesa de grado gis, es decir, turquesa no densificada. Se emple6 una estrategia meticulosa y
multifacética. Primero, se utilizd6 una mezcla de polimeros, seleccionados por su capacidad para
interactuar con la estructura de la turquesa. A esta mezcla se le afiadié un catalizador quimico en una
proporcion del 10% de la cantidad habitual. Este catalizador fue esencial para iniciar la estabilizacion.
Posteriormente, se introdujo el ultrasonido de baja frecuencia como catalizador final. El ultrasonido, con su
capacidad para generar vibraciones de alta energia, complementé eficazmente al catalizador quimico.Para
garantizar la penetracion de la mezcla de polimeros en la turquesa, se recurri6 al vacio. Este permitid
extraer el aire de la estructura mesoporosa de la turquesa, creando espacio para que el polimero se
infiltrara. Luego, se aplic6 mas vacio, seguido de una presion hidrostatica de 40 psi, manteniendo el
polimero dentro de la turquesa. Finalmente, se llevo a cabo el fraguado con ultrasonido, proporcionando
una contraccion en el polimero que contribuy6 a la estabilizacién de la turquesa.

Contribuciones y conclusiones: La contribucién mas significativa de este estudio es el desarrollo de un
proceso de manufactura a escala que permite estabilizar la turquesa de grado gis. El resultado es un
material que, visualmente, es similar a una gema. A diferencia de las gemas, que suelen tener bordes
curvos y suaves, la turquesa estabilizada tiene el color y la resistencia mecanica necesarios para ser
pulida y emular una gema. Ademas de su apariencia, la turquesa estabilizada tiene un valor afiadido. A
diferencia de las gemas, que son susceptibles a las manchas, la turquesa estabilizada es resistente a este
problema, manteniendo su belleza y atractivo por mas tiempo. En conclusion, este estudio ha demostrado
que es posible estabilizar mecanicamente la turquesa de grado gis utilizando una combinacion de
polimeros, catalizadores y ultrasonido. El resultado es un material estéticamente agradable, duradero y
resistente a las manchas. Estos hallazgos tienen implicaciones significativas para la industria de la joyeria
y abren nuevas posibilidades para el uso de la turquesa.

Firma del asesor:
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1 Laturquesa

La turquesa es un mineral natural de composiciéon quimica CuAls(PO4)s(OH)s-
4H20 cuya coloracion se encuentra en un estrecho rango de longitud de onda
de 490-500 nm [1-3]. El color azul turquesa es desarrollado por el catidon
[Cu(H20)4]%>* y cambia a color verde por sustitucién de iones Fe?* o Fe3* [4]. El
mineral de turquesa posee una estructura criptocristalina, se compone de
grupos muy finos y orientados aleatoriamente de cristales pseudo-
rombohédricos apilados paralelamente [1]. En términos geoldgicos, un arreglo
criptocristalino (del griego kryptos “oculto” y krystallinos “hecho de hielo”) es
aguel que dentro del rango de la luz visible es un monolito, pero bajo una gran
resolucién en realidad consta de pequefias particulas aglomeradas con poros

menores al tamafio de las particulas.

La turquesa es un mineral relativamente estable; esto es, no cambia su
coloracién con el paso del tiempo; sin embargo, el constante contacto con el
cuerpo humano la va manchando poco a poco, oscureciendo un poco su

coloracion y brillo debido a que es porosa; sus propiedades dependen del



tamafio de grano y el grado de porosidad afecta el color y la durabilidad.
Cuantos mas poros, menor es la durabilidad y la turquesa absorbe agua con

facilidad, provocando decoloracion o dispersion de la luz de los poros [1].

1.2 Laturquesa en la mineria

En la region comprendida entre el noroeste de México y el suroeste de Estados
Unidos, la mineria es la industria primaria por excelencia. Las minas y los
asentamientos mineros han otorgado a esa vasta region mucho de su caracter
sociohistorico y cultural distintivo. La actividad minera es muy importante en
todos los niveles de organizacién comercial entre dicha region y el resto del
mundo, exportando oro y mineral turquesa principalmente a Europa y China.
Entre la larga lista de minerales obtenidos en el norte, la turquesa sobresale
como elemento de importancia. De las minas se extrae la turguesa con
diferentes grados de dureza en la escala de Mohs, cuando es mayor que 5, se
considera al mineral como una gema; ya que, es lo suficientemente dura y
tenaz para darle forma mediante procesos de desbaste y pulido, sin embargo,
una parte del mineral es grado gis; esto es, que su dureza esta entre 2y 3 de la
escala de Mohs, por lo que carece practicamente de tenacidad. El término gis
significa precisamente que es facil de “desmoronar”, debido a la falta de
densidad y cohesion. Ya que la principal aplicacion del mineral turquesa es

ornamental, s6lo se pueden comercializar las gemas.



La figura 1 muestra una gema pulida (cabujon) de turquesa persa [1]. Una cara
de la gema muestra un lado muy liso sin porosidades (a), mientras que la otra

cara muestra pequefias cavidades (b), asi como una gran cavidad en su base.

Figura 1. (a) Cabujén de turquesa de “persa” sin revelar ningun
tratamiento. (b) Una gran cavidad visible en la base esta parcialmente rellena
con un polimero transparente y se puede ver un residuo blanquecino en el resto
de la cavidad; la flecha apunta a un pequefio bulto transparente del polimero, a

través del cual se puede ver el color azul de la turquesa.

El tratamiento que se llevé a cabo con el fin de proteger el cabujén contra
futuras manchas se trata de turquesa grado gema que fue impregnada de un

polimero en un proceso llamado estabilizacion [1].



1.3 Estabilizacién de turquesa

Para compensar las inconveniencias de su porosidad, mas del 95% de la
turquesa es sometida a un tratamiento para mejorar el color y la durabilidad.
Los métodos de tratamiento incluyen tratamiento con cera, estabilizacion
plastica y tefiido [5]. El tratamiento con cera es el método de tratamiento més
antiguo y se aplica la cera en la superficie; la inyeccién de plastico polimérico es
el método de tratamiento de la mayoria de las turquesas que se producen
actualmente. Aunque estos tratamientos mejoran el color y la durabilidad al
rellenar los poros de la turquesa, tienen la desventaja de no ser permanentes y
vulnerables al calor [6-7]. El método de tratamiento con tefiido tampoco se usa
de forma comun porque se decolora facilmente. Los métodos mencionados no

podran ofrecer las caracteristicas que se busca en una turquesa grado gema.

Por otro lado, el proceso Zachery (desarrollado a finales de la década de 1980),
no sélo mejora el color y la durabilidad de la turquesa, sino que tampoco
provoca oxidacién ni decoloracion, lo que lo hace el método por excelencia para

estabilizar turquesas grado gis [4].
El proceso Zachery incluye:
-Tratamiento general para mejorar la durabilidad

-Tratamiento superficial para mejorar el color



-Tratamiento general de la superficie para mejorar el color y durabilidad al

mismo tiempo.

Solo se aplica en turquesas naturales de calidad media o superior y se sabe
gue este proceso no es efectivo para mejorar el valor de las turquesas de baja
calidad. Se considera una turquesa de baja calidad aquella que esté

contaminada con cobre, hierro, pigmentos organicos o inorganicos [4].

Para aumentar las utilidades y reducir la merma, los mineros optan por enviar a
Estados Unidos, el mineral turquesa grado gis para convertirlo en gema, esto se
lleva a cabo mediante un proceso considerado como secreto industrial intitulado
“Zachery Process” (ZP). Este trabajo tiene como fin principal producir gemas a
partir de gises de turquesa empleando quimica suave y resina de indice de
refraccion adaptable, para obtener un compdsito o material compuesto con las
caracteristicas mecanicas y opticas propias de la gema, para desarrollar asi una
propuesta de un proceso tecnoldgico, lo cual permitird que la cadena de

produccion se centre en territorio nacional.



1.4 Estudio del proyecto

En este proyecto se propone utilizar sonoquimica con la finalidad de afectar la
contraccion durante su curado o fraguado del polimero que se utiliza para
estabilizar turquesa grado gis. La resistencia teérica de un material fragil es
entre 3 y 4 ordenes de magnitud mayor a la resistencia real; es decir, la
resistencia real de los materiales fragiles es entre 1,000 y 10,000 veces menor
a la predicha por los potenciales interatobmicos. El primero en explicar esa
discrepancia fue Griffith, quien propuso que, estos materiales poseen grietas
superficiales, que actian como concentradores de esfuerzos. En la figura 2 se
aprecian las lineas de fuerza de tensién, y como cerca del vértice de la grieta, el
esfuerzo es mayor; esto es, hay mas lineas de fuerza por unidad de area. Bajo
estas condiciones, es muy sencillo propagar la grieta, solo se requiere tension.
Un ejemplo de ello es el reforzamiento del vidrio que se basa en este principio,
se generan campos de compresibn ya sea por medio de templado o,

intercambio i6nico (templado quimico). [8-9]

De acuerdo con Griffith (Ecuacién 1.1), la grieta se propagara cando la energia

en la punta de la grieta alcance un valor de:

102

1
U —EO'E —E (1.1)

Donde “U” es el coeficiente de energia almacenada, “c” es la tension aplicada y

“E” es el mddulo de Young.



Figura 2. Esquema de la propagacion de la fractura mediante tension en

materiales fragiles

Se espera que el polimero que se contrae mas por el empleo de ultrasonido
genere mas campos de compresion, los cuales tienen que ser vencidos por
tension para que se propaguen las grietas, dando como resultado un
incremento en la resistencia mecanica del compuesto, dicho nivel de

contraccion se controlard por sonoquimica [7,10-11].

Ademas de lo anterior, se pretende estudiar la correlacion que existe entre el
tamafio de poro del gis y las propiedades mecanicas obtenidas del material

compuesto.



CAPITULO 2

MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

En 2008, Kwon et al. analizaron las caracteristicas de una turquesa tratada por
el proceso Zachery, sus resultados apuntan a que las propiedades son muy
similares a las de la turquesa natural y es muy dificil distinguirlas por un método
general de identificacion de piedras preciosas. La Unica forma de diferenciar la
turquesa tratada con la estabilizada es a través de andlisis quimico de
fluorescencia dispersiva de rayos X (ED-XRF). En este estudio, la diferencia
entre la turquesa natural y la turquesa tratada es la distribucién de potasio en la
superficie; en la turquesa natural se puede confirmar la distribuciéon no uniforme
del potasio debido a las impurezas, mientras que en la turquesa tratada es una
distribucion uniforme, lo cual es considerada como una caracteristica del
proceso Zachery. También se corrobora la presencia de SiO2 en forma de
cristales columnares en los poros de la turquesa tratada, mejorando asi su

durabilidad y estabilidad [5].



En el ambito académico, la literatura especifica sobre estabilizaciones de
gemas de grado gris con resina es inexistente. No obstante, existen estudios

sobre la estabilizacion de otros materiales.

Por ejemplo, la investigacion efectuada por Latif et al. se enfocé en el
fortalecimiento del subsuelo mediante la técnica de "Grouting" o lechado. Este
método se aplica para optimizar las propiedades del subsuelo inyectando un
material aun liquido bajo presion, permitiendo que este rellene cualquier fisura o
cavidad presente. Los componentes utilizados en esta mezcla incluyen una
pasta de suelo originaria de Kalimantan, cemento portland y resina epodxica,
cuyo comportamiento y contribucion al incremento de la resistencia del suelo se
monitorearon a intervalos de 7, 14 y 28 dias. De acuerdo con los resultados
obtenidos en las pruebas de laboratorio representados en la tabla 1, se registro
un incremento significativo en la rigidez del suelo, reflejado en los valores

maximos de tension alcanzados [13].

Tabla 1. Resultados de valores maximos de tensioén obtenidos por Latif et al.

Dias Resina (g) / Agua (mL) Carga (kg/cm?)
7 Sin tratamiento 0.66
80/130 1.16
80/ 150 2.06
80/180 2.92
14 80/130 0.81




Sin tratamiento 1.93

80 /150 2.83

80/180 3.81

28 80/130 0.92
Sin tratamiento 2.82

80 /150 3.72

80/180 414

Ghasemzade y colaboradores realizaron una serie de pruebas de laboratorio
para examinar las propiedades geotécnicas de una composicion de caolinita y
polimeros vinilicos, incorporando distintos tipos de mondmeros. Se
seleccionaron tres polimeros para su combinacion con la caolinita: un
poli(estireno-co-acrilato de butilo) sintetizado, un poli(metacrilato de metilo-co-
acrilato de butilo) sintetizado y un acetato de polivinilo de tipo comercial. Los
resultados de la figura 3 evidenciaron que, de los tres agentes estabilizadores
probados, el acetato de polivinilo comercial proporcioné la mayor resistencia a

la compresién uniaxial (UCS) en las muestras estabilizadas.

10
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Figura 3. Gréficas de tension axial. Comparacion entre Caolinita-Polivinil
acetato, Caolinita-poli(metacrilato de metilo-co-acrilato de butilo), Caolinita-
poli(estireno-co-acrilato de butilo) y Caolinita Gnicamente.

En el caso de la muestra estabilizada con PVAc, el valor correspondiente
aumenté aproximadamente tres veces (equivalente a 2100 kPa) en
comparacion con el suelo no estabilizado, que tenia un valor UCS de 691 kPa

[14].

La utilizacion de resinas para la estabilizacion no se ha limitado Ganicamente a
suelos, gemas o piedras. Un ejemplo presentado por Atigah et al. en donde
describe el desarrollo de compuestos epoxi reforzados con fibras naturales de

panal de abeja. Estos polimeros reforzados con fibras naturales estan ganando

11



terreno tanto en aplicaciones industriales como en investigaciones
fundamentales. Estos compuestos, que tienen una baja densidad y coste, asi
como propiedades mecanicas satisfactorias, resultan atractivos para su uso en
automoviles, vagones de ferrocarril y aplicaciones aeroespaciales. Al emplear
una proporcion de 2:1 p/p de resina epoxica y endurecedor de epiclorhidrina, los
compuestos que contienen un 9% en peso de fibra natural de panal de abeja
exhibieron la mayor dureza, alcanzando un valor de 58.09 en la escala de
dureza de Brinell. Los resultados en la figura 4 demuestran las posibilidades
potenciales de utilizar un panal de cera de abejas como relleno en compuestos

reforzados [15].

(il

Dureza de Brinell (HB)
Lad
=
N

Sin fibra de panal Panal 3% Panal 6% Panal 9% Panal 12%

Figura 4. Dureza de Brinell en mezcla de resina-epiclorhidrina y fibra natural de

panal de abeja.
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El proceso de estabilizacion de turquesa no sélo consta de resina, endurecedor

y diluyente, una parte importante también es el uso de nanoparticulas de SiOs-.

Stephan Sprenger en 2020 realizé una recopilacion de articulos donde se habla

de diferentes nanocompuestos que han sido afiadidos a resinas epoxicas.

Enfocando la atencién en la seccién morada del mapa, es interesante ver en la
Figura 5 que el mayor aumento en la tenacidad se puede lograr con la adicién
de nanosilice a un 4%, obteniendo un méaximo de tenacidad a la fractura del 2.8
normalizado. Las nanoparticulas de silice estan disponibles comercialmente
desde hace 20 afios. Tienen una superficie modificada para suprimir la
aglomeraciéon y aumentar la compatibilidad con la matriz, asi como para permitir
la unién a la matriz tras el curado. Al ser tan pequefias, no interfieren con la luz
visible y parecen transparentes. Esto es muy importante para todos los

sistemas curados por radiacion [16].

La resistencia a la compresion y el médulo de compresion aumentan hasta un

30 % con un nivel de adicién de nanoparticulas del 10 % en peso [17-18].
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Figura 5. Mapa de tenacidad a la fractura de nanoparticulas/nanocompuestos

epoxi con respecto a la carga de particulas.

Otra mejora interesante de la propiedad lograda mediante la adiciébn de

nanosilice fue reportada por Zhang et al. donde investigaron las propiedades de

desgaste y friccibn de una DGEBA (Diglicidil-éter de bisfenol A) curada con

anhidrido que contiene microcapsulas de cera y nanosilice. Se encontraron

propiedades tribolégicas éptimas con una reduccion en la tasa de desgaste de

tres 6rdenes de magnitud y una reduccién diez veces mayor en el coeficiente de
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friccion para microcapsulas de cera con un 10 % en peso en combinacién con

un 23 % en peso de nanoparticulas de silice [19].

2.2 Andlisis critico

Kwon y su equipo estudiaron la turquesa tratada con el proceso Zachery en
2008, encontrando similitudes con la turquesa natural, especialmente en la
distribucion de potasio. Aunque hay poca literatura sobre la estabilizacién de
gemas con resina, se han hecho estudios sobre la estabilizacibn en otros
materiales. Latif y su equipo usaron la técnica de “Grouting” para fortalecer el
suelo. Ghasemzade y su equipo estudiaron la caolinita y polimeros vinilicos,
encontrando que el acetato de polivinilo comercial aumento la resistencia a la
compresion. Se menciona el desarrollo de compuestos epoxi reforzados con
fibras naturales de panal de abeja, Utiles en varias aplicaciones debido a su
baja densidad, coste y buenas propiedades mecanicas. Esto nos lleva a
proponer la aplicacién de ultrasonido en el fraguado final de la resina, algo que

no ha sido reportado en la literatura.

El uso de nanoparticulas de silice en resinas epéxicas es un tema que se lleva
estudiando desde hace 20 afios. La modificacion de resinas epoxicas con
nanoparticulas de silice mejora varias propiedades de las resinas al fraguar,
como resistencia a la fractura, resistencia a la compresion y mayor resistencia a

la fatiga.
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2.3 Aportacion cientifica

La estabilizacion, caracterizacion mecanica y optica de un compuesto de matriz

ceramica hecha a partir de turquesa grado gis.

2.4 Hipotesis

Es posible controlar la resistencia mecénica de un compuesto de matriz
ceramica mediante sonoquimica, alterando el nivel de contraccion del polimero

de refuerzo variando la potencia del ultrasonido.

2.5 Objetivos

1. Estabilizar turquesa grado gis.
2. Desarrollar un compa@sito de matriz ceramica.

3. Estudiar el comportamiento oOptico y mecanico del compdsito resultante,
mediante luz reflejada, transmitancia y absorbancia, ademas de estudio

comparativo de colorimetria antes y después de la estabilizacion.
4. Caracterizar las propiedades mecanicas tales como dureza y tenacidad.

5. Estudiar mediante fluorescencia de rayos X por energia dispersiva la

microestructura final, sobre todo observando las fases formadas por la silice.
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Observar mediante Electrones Retrodispersados (BSE, por sus siglas en inglés)
las fases matriz y refuerzo aprovechando el factor de retrodispersion, lo cual

dard imagenes contrastantes.
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CAPITULO 3

METODOLOGIA

3.1 Analisis de muestras previo a la estabilizacion

3.1.1 Andlisis de difraccién de rayos X

Se seleccionaron cuatro piedras de turquesa grado gis y se molieron
individualmente, de cada molienda individual se tom6 una muestra para llevarse
a analizar por XRD en polvos. Se utilizd6 un mortero de agata para cada

molienda.

Cada molienda fue analizada mediante la técnica de DRX en polvos, se empled

un difractdbmetro marca PANalytical, modelo X’PERT PRO.

3.1.2 Andlisis de fluorescencia de rayos X
Se seleccionaron cuatro piedras de turquesa grado gis y se molieron utilizando
un mortero de agata. Cada molienda fue analizada mediante la técnica de XRF

en el equipo marca PANalytical modelo gpsilonl.
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3.2 Estabilizacion de turquesa grado gis

Las turquesas de grado gris fueron sometidas a un proceso de vacio medio,
extendiéndose por un periodo de treinta minutos dentro de un recipiente sellado
herméticamente. Luego, estas piedras fueron inmersas en una solucion
compuesta por ocho partes de Resina PP Cristal y dos partes de Metacrilato, en
una proporcion ponderada, mientras se mantenia una agitacion constante. Al
mismo tiempo, se afiadio el catalizador K-2000 a razoén de una gota por minuto,

hasta un maximo de veinte gotas, para garantizar una mezcla adecuada.

Las muestras de turguesa sumergidas en esta solucién fueron nuevamente
expuestas a un vacio medio, prolongado durante sesenta minutos para la
extraccion de gases. Después de este proceso, las muestras de turquesa
fueron retiradas de la solucién utilizando una red metalica y posteriormente
colocadas nuevamente dentro del recipiente hermético. Se aplicé una presién
constante de 40 PSI sobre las muestras hasta que la resina alcanz6 una
viscosidad especifica debido al proceso de fraguado, el cual puede extenderse

entre 24 y 48 horas, dependiendo del grosor de la muestra.

Luego de este periodo, las muestras fueron sometidas a vibraciones
ultrasénicas utilizando un equipo de ultrasonido marca FIME, modelo IMM.

Estas vibraciones ultrasénicas provocaron un endurecimiento adicional de la
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resina, lo cual se evidencia por la ausencia de una sensacion "pegajosa” en la
muestra. Este tratamiento ultrasonico culmind el proceso de fraguado de la
resina. Este estudio se enfoca en analizar el impacto de estas vibraciones en

ciertas propiedades mecanicas de la turquesa estabilizada.

3.3 Analisis de muestras posterior a la estabilizacién

3.3.1 Impacto tipo Charpy
Se procedié a conformar muestras de turquesa de grado gris en forma de
prismas rectangulares, con dimensiones especificas de 10x10x55 mm. Este
proceso de conformacién se llevé a cabo mediante el uso de una combinacion
de técnicas, que incluyeron corte, aspiracion con un filtro de particulas finas y

acabado mediante lijado fino.

Posteriormente, estas muestras fueron sometidas al proceso de estabilizacion
detallado en la seccién 3.2 del presente estudio. Una vez completada esta
etapa, las muestras fueron sujetas a pruebas de impacto, siguiendo las pautas

establecidas por la norma ASTM D7522/D7522M-21. [20]

Es importante destacar que el equipo de corte utilizado en el laboratorio de

materiales 2, especificamente el Minitom modelo Struers, demostro limitaciones
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significativas en la formacion de estas muestras a partir de una roca
estabilizada. Estas limitaciones se atribuyen principalmente a restricciones de
indole geométrica, mas que dimensional, lo que puede afectar la precision y

uniformidad de las muestras resultantes.

Se emple6 una maquina INSTRON 9050.

3.3.2 Microdureza
Las muestras de turquesa estabilizada fueron sometidas a un proceso de pulido
con el objetivo de crear una superficie plana en la base y en la cara
seleccionada para el analisis. Este procedimiento se llevd a cabo
meticulosamente para garantizar la uniformidad y precisién de las mediciones

realizadas en cada muestra.

Para evaluar la dureza de las muestras, se utilizo la técnica de Microdureza tipo
Vickers, empleando un indentador de punta de diamante y un analizador de
imagenes. El equipo utilizado para estas mediciones fue el Zwick Roell
Indentec, modelo ZHVu. Se establecieron cargas maximas y minimas de 500 y
50 gramos, respectivamente, de acuerdo con los estandares de la norma ASTM

E384 — 17 para el analisis de durezas Vickers.

La dureza Vickers se puede leer en tablas que se basan en la fuerza aplicada y
el diametro de la huella. Si no se tienen tablas, la ecuacion para calcularla es la

ecuacion 3.1:
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__ 2sin68F

HY = =2

(3.1)

Donde HV es la duereza Vickers, F es la carga aplicada en Kg, d es el diametro

d,+d

promedio de la huella; i.e.,d = TZ el 68 representa 68° ya que, la base

del indentador tiene un angulo de 136°. [21-22]

Es importante sefialar que, conforme a lo estipulado por la norma, se
descartaron tanto las mediciones de dureza méxima como las de dureza
minima, centrandose en los valores intermedios como representativos de la

dureza de las muestras de turquesa analizadas.

3.3.3 Tribometria
Se procedié a seleccionar una muestra representativa de turquesa de grado
gris, la cual fue moldeada con precision para adquirir la forma de un cilindro con
un diametro de 1 cm. Posteriormente, este cilindro fue seccionado
longitudinalmente en piezas de 2 cm de altura, las cuales fueron sometidas al

proceso de estabilizacion detallado en la seccion 3.2 del presente estudio.

Las pruebas experimentales fueron llevadas a cabo utilizando un equipo de la
marca Anton Paar, modelo TRN, el cual garantizé la reproducibilidad y precisiéon
necesarias para obtener resultados confiables. Estas pruebas se realizaron bajo
condiciones controladas y estandarizadas, segun las siguientes
especificaciones: Balin de acero inoxidable, carga entre 1-3 Newtons, velocidad

2-10 mm/s durante una distancia 10 metros.
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En esta técnica, el volumen desgastado se calcula con la ecuaciéon 3.2:

K.Fy.L
H

V =

(3.2)

Donde V es el volumen del material desgastado, K es la constante que depende
de las condiciones de operacion, el equipo selecciona esta K de acuerdo a la
programacion de la prueba. Fn es la fuerza normal, L es la distancia total

recorrida por el balin, y H es la dureza Vickers del material.

Cabe recalcar que esta prueba no estaba estimada al momento de realizar el
protocolo de investigacion, sin embargo al tomar en cuenta el Unico uso actual
de la turquesa (que es la ornamental) y siendo que la turquesa se utiliza en
diferentes accesorios, el compdésito estard sujeta a un constante rozamiento
entre diferentes materiales para lo cual, un analisis de desgaste coincide con
los objetivos de este proyecto que es a su vez determinar y mejorar las

propiedades mecanicas de la turquesa estabilizada.

El desgaste es una respuesta del material debido a la friccibn, se ha
demostrado que el 75% de las fallas mecanicas son debido al desgaste de las

superficies cuando estas rozan entre si. [23-24]

El coeficiente de desgaste que proporciona el equipo de tribometria es usado

para comparar la resistencia de los materiales ante el desgaste. [25-26]
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3.3.4 Andlisis por microscopia electronica de barrido

Se estabilizaron turquesas con dimensiones no mayores a 10x10x10 mm y se

analizaron por SEM.

3.4 Disposicion de residuos generados
La disposicién de residuos generados se llevd a cabo segun lo que dicta la
“‘Guia de Sustentabilidad para Talleres y Laboratorios”, hecho en 2023 por la

UANL.
Polvo de turquesa — Colector B

Resina fraguada — Colector G
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Difraccién de rayos X
La turquesa, un mineral de renombre por su distintiva tonalidad azul-verdosa,
exhibe una serie de fases polimorficas, cada una vinculada intrinsecamente a
un compuesto quimico especifico. Es bien sabido que el matiz caracteristico de
la turquesa se debe primordialmente a la presencia de minerales de cobre (Cu),
sin embargo, es imperativo destacar que la concentracion de hierro (Fe) en la
matriz mineral también ejerce una influencia significativa en la variabilidad
croméatica del espécimen. En aras de una comprensién mas profunda de estas
interacciones quimicas, se procedid a la caracterizacion del mineral mediante
difraccion de rayos X (DRX) en polvos. El rango angular seleccionado para el
analisis se extendié de 5 a 45 grados, correspondiente a un intervalo de 10 a 90

grados en la escala 26.

La figura 6 ilustra los patrones de difraccion obtenidos como resultado del
analisis de cuatro muestras de polvo de turquesa, las cuales fueron
previamente homogeneizadas en un mortero de agata utilizando acetona como
medio dispersante. Un examen detallado de los difractogramas revela la
presencia de ‘ruido’ en las sefales obtenidas. Dado que la turquesa es un

mineral cristalino, se deduce que tanto la pendiente observada en los
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difractogramas como el ‘ruido’ inherente a estos, pueden ser atribuidos a un
fendbmeno de fluorescencia inducido por la interaccion de la radiacion incidente

con los elementos constituyentes del mineral.
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Figura 6. Resultados de DRX en 4 gemas individuales de turquesa

26



Procediendo con la identificacion de las sefiales caracteristicas en los
difractogramas, se emprendié un meticuloso analisis de los datos recabados. La
correlacion de las sefales observadas con las bases de datos cristalograficos
permitio la determinacion precisa de las fases presentes en las muestras. Este
proceso revel6 no solo la presencia de la fase principal de la turquesa, sino
también de fases secundarias que podrian estar contribuyendo al fenémeno de

fluorescencia antes mencionado.

Comparando los resultados con el difractograma proveniente de la base de
datos en la figura 7 se observa que las sefales de los siguientes planos

coinciden perfectamente (ver tabla 2):

Tabla 2. Sefales identificadas con sus respectivos indices de Miller (h,k,l) de los

planos correspondientes.

20 h k /
13.17 0 1 0
14.33 1 1 1
18.53 -1 0 1
24.15 1 -1 1
25.97 2 1 0
27.33 2 0
30.75 1 2 3
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La rigurosidad en la comparacion de los patrones de difraccién de rayos X es
fundamental para la confirmacién de las fases cristalinas presentes en una
muestra mineral. En este estudio, cada difractograma obtenido fue
meticulosamente cotejado con registros de la base de datos RRUFF. La figura 7
destaca el difractograma de referencia para la turquesa, tal como se presenta
en la mencionada base de datos. La identificacion de las sefiales difractivas se
llevé a cabo utilizando el software integrado al difractémetro, lo cual permitid

una comparacion directa y precisa con los patrones tedoricos.

Turguesa

CuAls(PO4)4(OH)s:4H20

Intensity

2 Theta

Figura 7. Difractémetro de turquesa obtenida de la base de datos RRUFF
(RRUFF ID: R050554.1)

La concordancia entre las sefiales experimentales y las consignadas en la base
de datos fue notable, corroborando asi la presencia de la estructura cristalina
triclinica caracteristica de la turquesa. Las sefiales difractivas se identificaron en
posiciones angulares especificas, con valores de 26 correspondientes a 13.17°,

14.33°, 18.53°, 24.15°, 25.97°, 27.33° y 30.75°. Estos resultados no solo validan
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la metodologia empleada, sino que también refuerzan la identificacion de la

turquesa como un mineral con una estructura cristalina bien definida, triclinica.

Ademas, la precision en la determinacion de las sefales es de suma
importancia, ya que permite discernir entre diferentes polimorfos y posibles
impurezas o inclusiones minerales que podrian alterar las propiedades Opticas y
fisicas del mineral. Por ende, el andlisis detallado de las sefiales difractivas y su
correspondencia con los registros de la base de datos es un paso critico en la

caracterizacion mineraldgica de la turquesa.

De acuerdo con los difractogramas, aun después de presentar ruido por
fluorescencia, presentan las sefales caracteristicas de la turquesa; i.e., se
confirma la presencia de la estructura triclinica de turquesa y teniendo
coincidencia perfecta con el difractograma obtenido de la base de datos

RRUFF.

La presencia de otros compuestos son mejor demostrados en los resultados de

Fluorescencia de Rayos X.

4.2 Fluorescencia de rayos X
La turquesa, cuya formula quimica es [CuAleé(POa4)4(OH)s-4H20], es un mineral
gue se encuentra comunmente en venas o nédulos dentro de rocas. En otras
palabras, se puede encontrar en soélidos cohesionados de minerales, lo que

significa que se encuentra en estructuras sélidas y unidas de diversos
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minerales. En la figura 8 se muestras los resultados de FRX de 4 muestras de

turquesa grado gis:
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Figura 8. Resultados de FRX en 4 muestras del polvo.

Los resultados obtenidos a través de la Fluorescencia de Rayos X (FRX), una
técnica analitica no destructiva que permite determinar la composicion
elemental de los materiales, demuestran una considerable concentracién de
hierro en las muestras de turquesa. Esto se ve corroborado por los resultados
obtenidos através de la Difraccion de Rayos X, otra técnica analitica que
permite determinar la estructura cristalina de los materiales. En las muestras de
turquesa, la DRX denota fluorescencia y se observa una fase de color naranja,

lo que nos permite afirmar con seguridad que el hierro esta presente en forma
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de oOxidos. Siendo que es improbable encontrar hierro elemental dada la
naturaleza de la muestra, en una de ellas, al momento de reducir el tamafio se
emple6 un disco de corte para ceramicos, el cual produjo “chispas”
caracteristicas de un metal ferroso, dicha muestra no es representativa de la
mina de la cual fue extraida, esta muestra sera estudiada mas adelante para
elucidar la factibilidad de encontrar hierro reducido entre la turquesa de grado
gis; ya que, la turquesa grado gema evidentemente presenta capas de hierro en
forma de 6xidos, i.e., es correcto asumir que el hierro estad en forma de éxidos,

los 6xidos de hierro producen dichos efectos en los difractogramas.

La presencia de silicio se da en forma de silicatos, algo completamente
esperado por la piedra de turquesa, siendo que los silicatos conforman la mayor

parte de la corteza terrestre.

Cabe mencionar que el analisis corroboré que el material efectivamente es
turquesa, el color “lechoso” (milky tone) en la turquesa grado gis, tiende mas

hacia el blanco que hacia el verde.

Debido a la presencia de estos distintos compuestos minerales, el valor de la
turquesa puede decaer. Esto se debe a que no es una gema pura, lo que
conlleva a restarle valor en el indice de Calidad de Turquesa (TQI). A pesar de
que las muestras de turquesa no sean gemas puras, aun asi, pueden ser
sometidas al proceso de estabilizacién y posteriormente a la lapidacion®. Estos

procesos no representan ningun obstaculo para los resultados de experimentos

1 En este sentido, el verbo lapidar (del latin lapidarius, trabajar con piedras), se emplea como la
ascepcion del proceso de corte y pulido de las muestras, segun la geometria conveniente.
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fisicos, lo que significa que la turquesa, a pesar de no ser una gema pura, adn

tiene un valor significativo en el campo de la gemologia y la mineralogia.

4.3 Estabilizacion de turquesa grado gis
Se trataron un gran numero de piedras de turquesa en el proceso de
estabilizacion, implicando la adicibn de una resina epoxica, diluido en
monomero de metil metacrilato, y aplicando catalizador comercial. Se probaron
y descartaron diez formulaciones, dentro de las cuales se encuentra resina
Opticon, la cual presentd poca penetracion en la turquesa, aunque nos dio una
tonalidad propia de la gema, comparada bajo luz blanca y luz roja. Este material
fue descartado porque aumentaria significativamente el costo de la
estabilizacion, no sélo por el costo de la resina Opticon, sino porgue la misma

requiere de alto vacio para penetrar la turquesa.

Tras el proceso de estabilizacion, cada gema estabilizada fue sometida a un
tratamiento de ultrasonido. Nuestras observaciones indicaron que, dentro del
espectro de baja frecuencia del ultrasonido, la gema adquiria una dureza
considerable. Desde un punto de vista tedrico, el ultrasonido induce una
coalescencia molecular que genera esfuerzos de compresion durante el
proceso de fraguado. En este tipo de materiales, la fractura se origina en las
grietas superficiales, las cuales necesitan un componente de tension para

propagarse. Este componente de tension debe ser suficientemente fuerte para
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superar un campo de esfuerzos de compresion. Tal y como detallan las
referencias, el uso de ultrasonido genera mas compresion al momento de
fraguar, lo que conlleva a que esto beneficie sus propiedades fisicas, tales

como dureza y tenacidad.

El proceso de fraguado de nuestros compdsitos sin ultrasonido tarda entre 24-
48 horas, sin embargo, cuando se usa ultrasonido fragua de 3-5 minutos. Un
cambio notorio es el calor que emite el composito al terminar de fraguar; el
compoésito estd mucho mas caliente al terminar el proceso de ultrasonido que al

dejarlo fraguar sin él.

Las reacciones de polimerizacion son exotérmicas; el uso de ondas sonoras
acelera la reaccion de polimerizacion de la resina, lo cual al llevarse a cabo en
minutos genera mas calor que al dejarse fraguar s6lo con catalizador. Esta
aceleracion de reaccion y el calor que desprende son pruebas de céomo la

sonoquimica acttia en nuestros compagsitos.

4.4 Impacto tipo Charpy
Debido a que estabilizar “gemas” es un proceso industrial que no tiene impacto
en la seguridad humana, no existe una norma ASTM para analizar la tenacidad
de dichos materiales, en nuestro caso, adecuamos la norma D7522/D7522M-
21, empleando un método sugerido por el Instituto de Investigaciones en
Materiales (IIM-UNAM) sugiere las siguientes dimensiones: La seccion

transversal minima sugerida es de 25.8 cm2 y la maxima de 232 cmz2. La altura
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minima puede ser de 25.4 mm, con una maxima no mayor que el ancho o el

diametro de la muestra.

Esta técnica mide directamente la energia absorbida por el material, por una
diferencia de alturas del péndulo que contiene la carga, el calculo para

determinar la energia se detalla en la ecuacion 3.3:
E = Uhl - th (33)

Donde Un: es la energia potencial antes de dejar caer el balin a una altura h1l,
Unz es la energia potencial a la altura h2, que es la maxima altura que alcanza

el péndulo luego del impacto. Se suele medir en Joules.

La tabla 3 muestra los resultados de los ensayos de impacto, debido a la
resolucién de la INSTRON 9050, los valores enteros provienen de un redondeo

directo de una décimal. La figura 9 muestra el histograma de los ensayos.

A

o-. ‘ \.‘ .

16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
Joules

Figura 9. Histograma de los ensayos de impacto tipo Charpy.
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Tabla 3. Lecturas de impacto en Joules (J)

Energia en Joules J 25

24

28

30

27

25

21

23

21

30

24

22

29

25

29

29

23

25

25

21

Usando de referencia un acero comercial el cual sus lecturas de impacto rondan
los 150 J, los andlisis realizados mediante la metodologia de Charpy han

revelado una notable tenacidad en los compdsitos examinados.

Los analisis realizados mediante la metodologia de Charpy han revelado una

notable tenacidad en los materiales examinados, el promedio de los resultados
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obtenidos es equivalente a 25.3 J. Tal hallazgo sugiere una cohesion
excepcionalmente alta entre la estructura porosa inherente a la turquesa (la
matriz) y la fase dispersa (polimérica) que constituye el compuesto. Aunque la
utilizacién actual del material no se considera para aplicaciones estructurales,
se vislumbra un potencial significativo para su empleo en futuras
implementaciones de caracter estructural. Uno de los objetivos a largo plazo
consiste en la fabricacién de laminas compuestas a partir de este material, cuya
resistencia indica que son capaces de soportar impactos y caidas sin sufrir
dafios irreparables, es decir, sin incurrir en fracturas que comprometan su

integridad.

4.5 Microdureza
Se llevaron a cabo pruebas en diez muestras de turquesa estabilizada, y los
resultados se expresaron en términos de la dureza de Vickers (VH). Es
importante destacar que la dureza de la turquesa de grado gris se aproxima a

cero.

Es esencial aclarar que todas las muestras fueron sometidas al mismo proceso
de estabilizacion, bajo idénticos parametros. Esto garantiza la consistencia en
las condiciones experimentales y permite una comparacion justa de los

resultados.
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La Tabla 4 presenta los resultados de los ensayos de indentacion. Es notable
que las muestras 1, 2 y 3 no fueron lijadas antes del ensayo de microdureza.
Como resultado, estas muestras exhiben los promedios mas bajos. La
indentacidon es mas profunda y amplia ya que se realiza sobre la resina
superficial, un material considerablemente mas blando, y no tanto sobre el

compuesto lo que conlleva a lecturas menores al promedio.
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Tabla 4: Resultados de los ensayos de VH

Indentacion
Muestra | Carga 1 2 3 Promedio | Desviacién
(gf) estandar
1 200 | 23.2 | 22.7 | 316 25.8 5.0
2 50 23.0 | 414 | 434 35.9 11.2
3 100 | 151 | 13.3 | 21.2 16.5 41
4 200 | 1M25| 97.7 | 443 84.8 35.9
5 50 443 | 1101 | 121.0 91.8 41.5
6 50 99.7 | 155.5| 136.6 130.6 28.4
7 50 36.6 | 39.3 | 24.0 33.3 8.2
8 50 240 | 21.1 | 120.2 55.1 56.4
9 100 | 36.9 | 149 | 44.0 31.9 15.2
10 100 | 946 | 56.1 | 60.7 70.5 21.0

Los promedios de dureza indican una mejora de la turquesa estabilizada en
comparacion con la turquesa gris, cumpliendo asi el objetivo principal de este
proyecto industrial. Siendo que los promedios varian y las desviaciones
estdndar son en algunos casos muy altas para lo que se esperaria de las
muestras, es prudente realizar un promedio de promedios y un promedio de las

desviaciones estandar.

Segun nuestros célculos, este valor es de 71.13 HV y 29.51 de desviacién
estandar. Este valor servirA como una referencia Gtil para futuros estudios y

aplicaciones industriales de la turquesa estabilizada. Cabe aclarar que los
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resultados de las turquesas que no fueron lijadas previa a la medicién no fueron

agregadas a estos valores de promedios.

El tratamiento de datos sugiere realizar una prueba Q o una prueba de Grubbs
para eliminar el dato que mas altera el promedio. Sin embargo, en este caso, se
debe abstener de hacerlo. La razon detras de esto radica en las diferentes
fases presentes en la turquesa estabilizada, como ya se discutié en la seccién
de FRX. Al realizar la indentacién, es posible que se haga en una fase de

turquesa, silicato, apatita, etc. Esto explica los datos que presentan imprecision.

4.6 Tribometria
Todos los pesos se dan en gramos, la velocidad en cm/s y la distancia en

metros.

Entre menor sea el coeficiente de desgaste, menor es la probabilidad que
nuestro material haya sido desgastado. También se debe tomar en cuenta la

diferencia de peso antes y después de hacer las pruebas.

Considerando que se utiliz6 un balin de acero inoxidable, comparar los
resultados obtenidos en la tabla 5 con la literatura nos da una idea de la
resistencia de nuestro material. Aunque no hay resultados de tribometria para
compdésitos, aun asi podemos compararla con algin otro material, para ello
seleccionamos el valor del acero/balin de acero que su resultado en el

coeficiente de friccion dinamico es equivalente a 0.57. [27-28]
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Tabla 5: Resultados de los ensayos de tribometria

Muestra | Peso | Velocidad | Carga | Distancia | Peso | Diferencia K
inicial final

1 1.655 0.2 1 458 1.653 0.002 0.3932
2 2.383 0.2 3 10 2.379 0.004 0.4082
3 2.442 0.5 1 10 2.438 0.004 -0.075
4 1.655 0.5 3 9.6 1.654 0.001 0.1126
5 1.577 1 1 10 1.576 0.001 0.1125
6 1.559 1 1 10 1.558 0.001 0.1638
7 2.372 5 1 10 2.370 0.002 0.011

8 2.301 2 1 10 2.300 0.001 -0.137

Los resultados de tribometria demuestran un bajo desgaste por parte de la

turquesa estabilizada. Existen dos posibles justificaciones para este fenGmeno.

La primera es que el compuesto posee una resistencia mecanica considerable

gue no se ve afectada por los efectos de desgaste frente a un balin de acero

inoxidable. La segunda explicacion podria ser el resultado de un efecto

Hertziano, en el que el calor generado por la friccion provoca que la resina del

compuesto se suavice y funcione como lubricante, evitando asi el desgaste.

Se necesitan pruebas mas extenuantes para determinar con certeza la

resistencia al desgaste que presenta el compdsito, sin embargo, los resultados

basados en el coeficiente de friccion Unicamente demuestran una resistencia al

desgaste, perfecto para el uso ornamental de los compaositos.
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4.7 Analisis de morfologia SEM

En la micrografia mostrada en la figura 10 se puede observar dos fases, a la
izquierda esta la fase mineral y a la derecha el compdsito de mineral turquesa-
resina. Esta imagen fue tomada en una fractura hecha intencionadamente para

observar el composito desde adentro.

) 3}_5100 WD 12.0mm ,100um

Figura 10. Imagen x100 de turquesa estabilizada.

En la figura 11 se observa la morfologia de la turquesa en forma de lajas u
hojas, absolutamente todas orientadas al azar. Tal y como la criptocristalinidad
de la turquesa lo indica, las celdas triclinicas estdn ordenadas al azar y de
forma paralela unas con otras; esta definicion se observa perfectamente en la

figura 11 y consecuentemente la figura 12.
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Figura 12. Imagen x10,000 de turquesa estabilizada

La morfologia de la turquesa se presenta en forma de lajas, sin embargo,
distintas esferas fueron encontradas dentro de las muestras de turquesa tal
como se presentan en la figura 13 y la figura 14. Siendo que son de una

morfologia completamente diferente a la esperada y dada la presencia de hierro
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en los analisis de fluorescencia de rayos X, se presume que dichas esferas son
hierro elemental; sin embargo, pueden ser nucleaciones del polimero al afiadirle

la silice producto del proceso de sol-gel.

LEI 3.0kV X1,000 WD 109mm  10um

Figura 13. Imagen x1,000 de turquesa estabilizada, enfocando una esfera de

especie desconocida
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LEI 3.0kv  X10,000 ‘WD 11.7mm 1um

Figura 14. Imagen x1,000 de turquesa estabilizada, enfocando esferas

aglomeradas.

El analisis SEM muestra la morfologia de la turquesa en forma de lajas.
También se observd una morfologia en forma de esferas, las cuales son ajenas
completamente a la turquesa. Tal y como las pruebas de XRF demuestran,
nuestras muestras de turquesa contienen otros compuestos. Se requieren

analisis EDS para determinar la composicion de estas esferas.

44



CAPITULO 5

CONCLUSIONES

El andlisis de DRX realizado en las muestras de turquesa grado gis previo a la
estabilizacion permitié identificar Unicamente la estructura triclinica, propia de la

turquesa.

Los andlisis de FRX comprobaron la presencia de hierro y silice en las muestras
de turquesa grado gis. El hallazgo de hierro en las muestras se da en forma de

oxidos, tal presencia explica el ruido y fluorescencia en los andlisis de DRX.

El uso de ondas sonoras durante la estabilizacion de turquesa acelera la
reaccion de polimerizacion de la mezcla de resina, disminuyendo asi el tiempo

de fraguado de 24-48 horas a s6lo 3 minutos.

Los resultados de los andlisis de impacto tipo Charpy de turquesa indican una
notable tenacidad del compdsito, el promedio de los resultados obtenidos es

equivalente a 25.3 J.

La microdureza de los compoésitos analizados presentd una mejora
comparandolos con la turquesa grado gis, obteniendo un promedio de valor
71.13 HV y 29.51 de desviacion estandar.

Los resultados de tribometria demuestran un bajo desgaste por parte de la

turquesa estabilizada, los coeficientes de friccion oscilan entre -0.137 y 0.4082.

Los analisis realizados a través de SEM demostraron la morfologia de la
turquesa en forma de lajas. También se observaron morfologias en forma de

esfera, completamente ajenas a la turquesa.
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Trabajo a futuro:

Realizar mas pruebas en tribometria, se necesitan pruebas mas extenuantes
para determinar con certeza la resistencia al desgaste que presenta el
composito y elucidar si dicho desgaste es propio del compdésito o se debe al

efecto Hertziano.

Se requieren andlisis EDS para determinar la composicion de las esferas

presentes en los analisis morfolégicos SEM.
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