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RESUMEN

Con la finalidad de eliminar el impacto ambiental producido por un
lodo cerédmico, se estabilizé el mismo en un soporte ceramico.

El comportamiento del producto lodo cerdmico-sdporte se evalud
utilizando los diagramas de coccién. Mediante los mismos, se determinaron
las relaciones existentes entre los parametros de proceso que tienen una
mayor influencia, como son la composicién, la presién de formado, la

humedad del material, la temperatura de coccién y la granulometria del
material.

Las propiedades fisicas evaluadas fueron la absorcién de agua, la
contraccién lineal total y la resistencia a la flexién, cuyas medidas se
relacionan directamente con la porosidad.
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1. INTRODUCCION.

1.1 GENERALIDADES.

Desde el principio, nuestro planeta ha sido sometido al impacto de

agentes contaminantes que han modificado su entorno ambiental.

Por su origen, los contaminantes se dividen en naturales y
antropogénicos. Los contaminantas naturales emergen de la misma
naturaleza: volcanismo, inundaciones, etc. Los contaminantes

antropogénicos proceden del quehacer humano.

1.2 ANTECEDENTES.

. Desde los tiempos méas remotos (1), nuestros ancestros fabricaron
ladrillos, segln lo demuestran las excavaciones arqueoldgicas realizadas en-
diversas regiones del mundo : un adobe localizado en los cimientos de la
ciudad de Jericd, cerca del Mar Muerto, con una antigiedad cercana de
10000 afos, tiene huellas visibles de un dedo pulgar. En la ciudad de
Kalibagan, en el valle del rfo Indus se encontré un ladrillo de 5000 afios. En
una tumba excavada en una peia, al oeste del Valle de los Reyes, se narra
una escena relacionada con la fabricacién de ladrillos utilizando obreros de

tez blanca, probablemente judios.

De acuerdo con la narracién biblica, el pueblo judio estaba formado
por pastores, no acostumbrado a este trabajo fabril, y que es mencionado en
Exodo 1,13-14 : “Los egipcios esclavizaron tiranicamente a los israelitas y

amargaron sus vidas con duros trabajos de arcilla y adobes” -la descripcion
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descripcién jeroglifica corresponde al periodo del farabn Ramsés |,
1301-1234 A.C. {2).

La fabricaciéon de azulejos y ladrillos (soportes ’,vidriados). continud
avanzando a través del tiempo y las diferentés civilizaciones del medio y
lejano oriente, las culturas griega y romana, edad media hasta los tiempos
modernos, (en Inglaterra se le dio un gran impulso a consecuencia del gran
incendio que destruyé a la ciudad de Londres durante el invierno de 1666,
donde fueron consumidas por el fuego sus construcciones de madera, en

pocos anos Londres se transformé en una ciudad de ladrillos).

Con el desarrollo de los centros urbanos se incrementd la produccién
ladrillera al igual que otros tipos de industrias y que actualmente han

incrementado el impacto antropogénico (3).

Solamente el mercado americano consumié 72.18 millones de m? de
soportes ceramicos vidriados en el aiffo de 1995, Tabla 1.1 (3). Los
soportes ceramicos vidriados con mayor impacto ambiental son el azulejo y

la baldosa, debido a que durante su produccién se eliminan residuos (4).

pals | MiLLONES M*
Italia 25.36
México 16.26
Espana 13.57
Brasil 5.76
Venezuela 2.32
Otros 8.92
Total 72.18

Tabla 7.1 Producciébn internacional de soportes cerdmicos vidriados consumidos por el
mercado americano durante el afio de 1995.

El distrito italiano de Sassulo, dispone de 19500 toneladas de lodo

cerdmico cada ano (5).
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El distrito italiano de Sassulo, dispone de 19500 toneladas de lodo

ceramico cada ano (9).

Los vertidos de las esmalterias contienen aproximadamente el 10%

del material usado en el proceso (6).

El reciclado de los lodos ceramicos, es una alternativa recomendable

para reducir la contaminacion ambiental (7).

La adicién de materiales residuales no es una novedad, porque en la
manufactura de los adobes (del 4rabe attob), desde los tiempos
inmemoriables se han utilizado residuos vegetales del trigo, arroz y otras

gramineas (8).

El sintetizado del producto, a partir de un material residual proveniente
de los lavados aplicados a una arena. silica, destinada -a 'la industria

metaldrgica, cumpli6 con las especificaciones de los azulejos rumanos,

segun su estandar 9405-80 (9).

Se han realizado estudios reoldgicos, de compactacién y de 'funfiencia
de pastas rojas y blancas, que tenfan como aditivos lodos cerdmicos y en
ellas no se alteré, ni el comportamiento reolégico de la barbotina, ni el
defecto llamado corazén negro, aunque si hubo disminucién de la porosidad
(10).

Se han efectuado ensayos (11), con mezclas de lodo ceramico, cuarzo
y calcita, (para determinar su fusibilidad y coeficiente de dilatacién)

-se determind que el lodo usado era refractario (Figura 1.1).
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10 0 hd
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Temperatura (°C)
Figura 1.7 Diagrama de dilatacién-temperatura, para varias mezclas de lodo cerdmico, cuarzo y

calcita reportado por Tenaglia, Palmorani y Timeflini)

En mezclas donde se utilizé arcilla en lugar de cuarzo, la arcilla a un
30% de composicién, actita como un fundente y permite una buena

dilatacién (Figura 1.2).
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Diagramas de dilatacidn-temperatura, para varias mezclas de lodo cerdmico, arcilla y
calcita (reportado por Tenaglia, Palmorani y Timellini)

En todos estos experimentos, los resultados han sido especificos para

/
cada uno en particular, ya que el lodo cerdmico es un material residual, con

una composicién variable en arcillas, fundentes, fritas,

etc.

composicién del soporte.

pigmentos, aditivos,

Sin embargo, su composicidn quimica es bastante similar a la
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De acuerdo con un estudio realizado en un soporte esmaltado, se
tiene de minerales arcillosos 20 %, de llenadores 40% y de fundentes

40%, aproximadamente.

En el caso de un soporte no esmaltado, se tienen las siguientes
composiciones : minerales arcilllosos 15%, de llenadores 45% vy de

fundentes 40%, aproximadamente.

Por tanto, ambos se pueden definir como materiales silico-aluminosos

con cantidades variables de metales pesados, alcalino y alcalinotérreos.

Actualmente, los paises més industrializados cuentan con normas
especificas para caracterizar los lodos cerdmicos. Por ejemplo, la
legislacién alemana (18), indica los procedimientos para el estudio del agua,
las aguas de vertido y los lodos, (en el apartado s-4, se refiere a los lodos :
su aspecto externo, olor, contenido de agua, residuo seco, caracteristicas
de la suspension de lodo cerémico—agua destilada, en cuanto a pH, residuo
salino, conductividad electrénica (ms), concentraciéon de aniones : cloruros,
sulfatos, fosfatos y concentracién de cationes : calcio, hierro, metales

pesados, mg/l).

Los estdndares americanos cuentan con la informacién respectiva en
la serie de publicaciones editada por la Sociedad Americana de Ensayo de
Materiales, ASTM, parte No. 13.

Con respecto a la legislacion mexicana, este tipo de residuos quedan
definidos en la reglamentacién de la Ley General de Equilibrio Ecol6gico y
de Proteccion Ambiental, que son editadas por el Diario Oficial de la

Federacion.
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En este caso, se consultaron las normas que aparecieron en el diario
del 22 de Octubre de 1993, tercera seccién, que define a los residuos segun
la clasificacion “CRETIB” : Corrosivo, Reactivo, Explosivo, Toxico al medio
ambiente, Inflamable, Biolégico infeccioso (Tablas 1.2-4) en cuanto a las
concentraciones del lixiviado que hacen peligroso a un residuo por su

toxicidad al medio ambiente.

CARACTERISTICAS No. bE SEDESOL
Corrosividad C P 01
Reactividad R poz |
Explosividad E P03
Toxicidad al ambiente T El correspondiente al

contaminante téxico
segun las Tablas 5, 6y 7.

Inflamabitidad | P 04
Biolégico infeccioso B P 05

El Diario Oficial de la Federacién. Secretaria de-Desarrollo
Social. Normas oficiales mexicanas en materia de
proteccién ambiental, (1993). Viemes 22 de Octubre.
Tercera seccién, pég. 4.

Tabla 1.2 Clasificacion de la designacidn de los residuos.
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EL RESIDUO SE ENCUENTRA EN:

Giro del responsable:

Residuos generados: Taplia 1 ——» Tabla 2—» Tabla 3 y 44— Determinar las caracteristicas
establecidas en el punto 5.5 cretib

© o o o

€l residuo estd en el <«f——————— €l residuo posee alguna de las

punto 6.2 caracteristicas cretib
> Cumplimiento del £l I:asiduo no es
reglamento de la peligroso

L.G.E.E.P.A. en la materis
de residuos peligrosas

NORMA OFICIAL MEXICANA: NOM. CRP-001-ECOL/93.

Table 1.3 Diagrama de flujo para la identificacién de residuos peligroses. (L.G.E.E.P.A.= La Ley del
Equilibrio Ecolégico y de Proteccitn al Ambiente),

comsnwy};mes ﬁl coucaurﬁAméjjfmAmnnA
INORGANICDS g PERMITIDA;, MG/L .

Arsénico 5.0

Bario 100.0

Cadmio 1.0

Cromo hexavalente 5.0

Niquel 5.0 /

Mercurio 0.2

Plata 5.0

Plomo 5.0

Selenio . 1.0

El Diario Oficial de la Federacién. Secretaria de Desarrolio
Social. Normas oficiales mexicanas en materia de
proteccion ambiental, (1993). Viernes 22 de Octubre.
Tercera seccion, pag. 29.

Tabls 1.4 Caracteristicas del lixiviado, por extraccién que hacen peligrose a un residuo por su
toxicidad al ambiente.
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1.3 OBJETIVO DEL ESTUDIO.

En base hasta lo aqui descrito, se generé la siguiente determinacién
de los diagramas de coccion de un soporte cerdmico al cual se le adicioné un

lodo ceramico.
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2. TECNICAS DE CARACTERIZACION.

2.1 INSTRUMENTOS Y EQUIPOS.

e Analizador de tamano de particula por rayos-X, Micromeritics.
e Analizador termodiferencial, Dupont.

e Analizador termogravimétrico, Dupont.

e Difractdmetro Siemenns D-5000 con radiacion Cu k.
¢ Dilatémetro 1000°C, Orton.

e Espectrofotémetro de absorcién atémica, Varian.

e Estufa de secado 200°C.

» Flexémetro 600 newtons, Netzsch.

¢ Horno de gradiente 1340°C, Lab-therm.

¢ Horno de rodillos 1150°C, Sassolese.

¢ Microscopio electrénico de barrido, Carl Zeiss.

¢ Molinos con bolas de alimina.

e Prensa manual 22.5 toneladas métricas, Carver.

2.2 DESCRIPCION GENERAL DE LAS TECNICAS USADAS PARA LA

CARACTERIZACION Y SUS CORRESPONDIENTES EQUIPOS.
a) ANALIZADOR DE TAMANO DE PARTICULA POR RAYOS X.

Este equipo utiliza la radiacién x para detectar la concentracién de
particulas dispersas convenientemente en un medio. Se basa en la ley de
Stokes, sobre la velocidad de caida libre de las particulas que es proporcional

a su didmetro.

10
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Su formula es :

donde :
viscosidad del liquido, poise.
altura de la caida de la particula, cm.
densidad de la muestra, g/cm?®.
= densidad del liquido, g/cm?®.
aceleracién de la gravedad, 980 cm/s?.
tiempo de sedimentacién, s

It

12
__18n h
lp-polg Tt
D = diametro, cm.
Ll
h
p
Po
g =
T =

El equipo consta fundamentalmente de una parte analizadora y de una

computadora.

El analizador consta de las siguientes partes: una camara con
agitacién magnética donde se introduce la suspensién del material a analizar,
una sistema de tuberia flexible, dos pequenas bombas peristélticas
encargadas de conducir la suspensién a través de las tuberias hacia la celda
o bien al recipiente colector de residuos, una celda dotada de dos ventanillas
de plastico transparente, una fuente de radiacién X y un defector de la

radiacién no absorbida por las particulas de la suspensién.

El equipo posee ademds un control de temperatura, ya que este
pardmetro afecta la densidad del fluido usado como dispersante- de fa

muestra.

La radiacidon atraviesa la suspensidbn y el detector mide su
concentracion en intervalos de tiempo que corresponden a rangos de

didmetro de particula.

I
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La operacidn es automética y computarizada, solamente requiere del

valor de la densidad real de la muestra.

El equipo nos reporta las gréficas de la distribucién granulométrica en

funcién del porcentaje de finos contra el didmetro de la particula.

Ademads nos informa tabularmente de dicha distribucién y del tamafio .

promedio de particula.

La muestra se molturé en un molino con bolas de alimina y se tamizé

por malla 100, (150 um). Posteriormente se desecé en una estufa hasta

peso constante y se le evalud su densidad real mediante el método

picnomeétrico.

El método picnométrico se basa en el principio de Arquimedes que
postula lo siguiente : “todo cuerpo inmerso en el seno de un liquido desplaza

un volumen de fluido equivalente a su peso”.

Se aplicé [a siguiente formula :

D= W - P
(W1 - P) - (Wz2-W)

Donde : D = densidad de la muestra.
W= peso del picnémetro con la muestra.
P = peso del picnémetro. .
Wi = peso del picnémetro con agua o solvente
Wz = peso del picnémetro con agua mas la muestra
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Después se pesaron 3 g de la muestra y se colocaron en un vaso de
precipitado, donde se anadieron 30 ml de una solucién defloculante
(hexametafostato de sodio al 0.05%) y usando una barra magnética se le
imprimié agitacién en una placa de magneto calefactora hasta la completa
dispersion de la muestra. En seguida se vacié esta suspension en una
camara que tiene el equipo, al cabo de 20 minutos se obtuvo la informacién
respecto al tamano promedio de particula y la curva de distribucién

granulométrica.

b)  ANALIZADOR TERMICO DIFERENCIAL (DTA).
Es un equipo que detecta los cambios energéticos que ocurren en los

materiales por efecto térmico.

El equipo mide la fuerza electromotriz desarrollada por el material con
respecto a otro material considerado inerte, en ese rango de temperatura,
esta funcion la realiza mediante dos termopares unidos respectivamente a

cada material : la muestra y el material usado como referencia.

La fuerza electromotriz se origina por los cambios energéticos que
ocurren en la muestra durante su calentamiento. Si el calentamiento del
material produce una reaccién calérica, la reaccién se denomina exotérmica

y por el contrario, la absorcién de calor se llama reaccién endotérmica.

Estos cambio energéticos son graficados en una escala x-y, donde la
escala horizontal nos reporta la temperatura a la cual ocurrid la reaccion y la
escala vertical corresponde a los cambios de potencial {(mV} a esas

temperaturas.
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El analizador consta basicamente de un horno, dos termopares, dos
contenedores para los materiales : la muestra y la alimina (que es el material
inerte). Posee ademas un milivoltimetro y un galvandmetro, que detectan
respectivamente la diferencia de potencial y la cantidad de corriente

generada en esos eventos térmicos.

Se colocé la muestra en una cantidad aproximada a 80 mg, finamente
molida, en su respectivo contenedor y se fijaron las siguientes parametros :
velocidad de calentamiento = 10°C/min, con una atmédsfera de aire a un

flujo de 0.2 Ib/min, se utilizé como contenedor un crisol de platino.

c) ANALIZADOR TERMOGRAVIMETRICO.
Es un equipo que mide los cambios masicos de un material al ser

sometido a un efecto térmico.

Este analizador consiste esencialmente en un horno y una balanza, la

balanza posee una pequeiia canastilla que se introduce en el horno.

El horno opera a velocidades programadas, usualmente de 10°C/min,

y puede utilizar diferentes atmésferas : aire, oxigeno, nitrégeno, etc.
Los cambios térmicos y mésicos se registran en una gréfica x-y.

Se introdujo en la canastilla aproximadamente 35 mg de muestra
finamente molida. Sus pardmetros de andlisis fueron: velocidad de
calentamiento de 10°C/min, potencial de 20 mV/cm utilizando una

atmoésfera de aire
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d) DIFRACTOMETRO DE TRANSMISION CON RADIACION CUK g 1
Este equipo es completamente automético y se basa en la difraccién

por transmision indicada en la Ley de Bragg.

A = 2d Sen 0

A = longitud de onda.
d = distancia interplanar
0 = &angulo de difraccién

donde :

A partir de las posiciones e intensidades de las lineas de difraccion se
pueden determinar el tipo y el tamaifio de celda unitaria, asi como las

posiciones relativas de los 4tomos en-el enrejado cristalino.
Consiste basicamente en las siguientes partes :

i) Emisor de radiacién X.
Es un tubo de vacio (Figura 2.1), que contiene dos electrodos, que

estdn sujetos a una diferencia de potencial del orden de 30 a 50 kV.

Forma parfe del cdtodo un filamento de tungsteno, que al calentarse
con una corriente de 3 A, produce un haz de electrones.. Este_haz de
. electrones son confinados a una estrecha zona de impacto en la superficie
del édnodo, por que estdn sometidos a la repulsién catédica del -mismo
cétodo, mediante la proyeccién superficial envolvente del mismo, evita su
dispersion. La superficie (dnodo de cobre) impactada por los electrones,
genera la radiacion X.

Esta radiacion escapa del tubo a través de dos o mqs ventanillas de

berilio que estan selladas y son transparentes a la radiacion.
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1} Sistema de enfriamiento.

Que previene el sobrecalentamiento del dnodo.

iff) Registro de radiacién.
Mediante un convertidor, la radiacion X, es transformada en corriente
eléctrica pulsatil. El nimero de pulsos por unidad de tiempo es proporcional

a la intensidad de radiacién.

Este registro a su vez, se conecta a in instrumento electrénico que lo
va posicionando en diferentes intervalos angulares tan pequefios como
0.01° sobre la muestra ; hasta que finalmente, se obtiene una curva de la

intensidad pulsatil contra la medida angular, 20.

iv) Estabilizadores de voltaje.
Es requisito fundamental, que siempre se mantenga constante el
voltaje, variaciones del mismo ocasionarian: cambios en la intensidad de las.

lineas de difraccion obtenidas.

En el difractémetro automdtico, el registro de las lineas de difraccion

es secuencial, por lo que la intensidad puede variar.

En el difractémetro Siemens tenemos las siguientes ventajas :
a) Cambio automatico de la muestra.
b) Bisqueda programada por etapas.
c) Cambio rapido de una posicion a otra.
d) Conteo preciso en cada posicién.
e) Control del registrador.

f) Blasaqueda en cualquier rango de 26.
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g) Registro simultdneo de la intensidad de la difraccion y su angulo
respectivo.
h) Cuantificacion de la intensidad de las lineas de difraccién en una sola

operacion.

Como este equipo estd computarizado, posee ademas programas que
permiten [a indexacion de las celdas unitarias, identificacién de cada parte

del patrén obtenido, sus pardmetros cristalograficos, indices de Miller, etc.

Se pesaron aproximadamente 1 g de la muestra, que previamente se
molié en un mortero de agata, se tamizé por la malla 325, (45 micras), se
colocé dentro de un pequeio contenedor de acero, sus dimensiones
externas son : didmetro de 5 cm y 0.5 cm de grosor. La cavidad interna
donde reposa la muestra levemente compactada es de 2 cm de didmetro y 1

mm de profundidad.

El filtro utilizadao fue de niquel, las medidas angulares fueron desde 5°
hasta 90°, la longitud de onda promedio fue de.1.5418 A, el tiempo de

exposicién fue de 40 minutos.

el DitATOMETRO ORTON EK-2.
En este equipo se determinan los cambios dimensionales que -ocurren
. en los materiales por efecta del calor.

Férmula aplicada :
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P = porcentaje de eXpansidn térmica desde la temperatura T a
la temperatura Ta.

= AL x100 + A
Lo
AL = La- i
A = factor de correccién del aparato.
T2>Ti>Toe

Lo = longitud de la muestra a To.
Ly = longitud de la muestra a Th.
Lz = longitud de la muestra a Ta.

El dilatbmetro consta esencialmente de las siguientes partes': el

horno, el portamuestras, el termopar y el graficador.

/) El horno es calentado eléctricamente hasta la temperatura de 1000°C y
puede operar a diferentes ciclos de calentamiento.

i) El portamuestras est4 fabricado en cuarzo y lleva adicionado un émbolo o
pistén también de cuarzo, con una superficie perfectamente pulida en los
puntos de contacto con la muestra,

iii) El termopar es de chromel-alumel.

iv) El graficador es una escala xy, en la escala x, son transferidas las sefales
térmicas que originalmente estan -en unidades eléctricas, mV, y que son
enviadas por el termopar, en la escala y son registrados: los cambios
dimensionales . que sufre la muestra mediante l.;l'l amplificador

electromecénico que es capaz de registrar medidas de +£0.003 mm.

A la muestra sujeta a estudio, se le adicioné agua suficiente para
formar un material pastoso, que fue vaciado en un molde de madera y que

se dejé secar lo suficiente para ser manejable. Se secciond una pequena
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barra de aproximadamente 10 cm de longitud por una base fie 1x2cm,

que se quemo a 1000°C.

La barrita obtenida se cortd exactamente a 5 cm y se colocé en el
horno dentro del portamuestras. Se trabajé con las siguientes condiciones :
rango de temperatura desde 25°C hasta 1000°C, velocidad de
calentamiento de 5°C/min en atmédsfera de aire, multiplicador de expansién
de 0.1.

f) ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA.
Este equipo se basa en la absorcién de la radiacién electromagnética

por las particulas atdmicas elementales gaseosas.

Cada tipo de materia tiene un ndmero limitado de niveles de energia
cuantizada, de tal manera que al producirse una absorcién de la radiacién, la
energia del fotén excitante iguale la diferencia de energia entre el estado

fundamental y otro estado excitado del mismo.

El material atomizado es activado por la radiacién, de tal forma que las

particulas pasan de su nivel energético més bajo a otro de mayor energia.

El espectro de absorciéon de un elemento dado, estd constituido por
una cantidad relativamente baja de lineas discretas con longitudes de onda

caracteristicas para cada elemento.

Como estas diferencias de energia son tUnicas para cada uno, el
estudio de las frecuencias de la radiacién absorbidas ofrece un medio de
caracterizar a los constituyentes de una muestra de materia. Para

cuantificar la absorcion se utiliza c! pardmatro denominado transmitancia.
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La transmitancia se define como la fraccion de radiacidon incidente

transmitida por un material, su férmula es :

Siendo : T = transmitancia
P = potencia radiante emergente, erg cm? s™
P.= potencia radiante incidente, erg cm? s™

que se correlaciona con la absorbancia, A :

A= -logio T = log Po
P

Tedricamente existe una correlacion directa entre las interacciones de
los fotones y las particulas absorbentes (el plasma); sin embargo, ocurren
desviaciones al interaccionar en un amplio rango de longitud de onda, el

ancho de la banda aumenta con respecto al pico de absorcién.

Para anular este efecto, se utilizan las fuentes de radiacién que emitan
una linea de la misma longitud de onda que la empleada en ‘el andlisis de
absorcién. Esto implica utilizar como fuente una ldmpara distinta para cada

elemento.

La lampara méas comin en las medidas por absorcién atémica, es la
ldmpara de catodo hueco, que consiste en un dnodo de tungsteno y un
catodo cilindrico, contenidos ambos dentro de un tubo lleno de gas neén o

de argdn a una presién de 1 a 5 torr.

El cdtodo estd construido o tiene al menos una capa del metal cuyo

espectro se desea obtener.
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El proceso de ionizacién que ocurre en el catodo hueco es el siguiente:
Al aplicar entre los electrodos un potencial que genere una corriente eléctrica
entre 5 a 10 mA, los cationes gaseosos adquieren bastante energia cinética
y desalojan a los atomos metalicos de la superficie del catodo y producen
una nube atémica. La nube atémica contiene los dtomos en estado excitado

y emiten su radiacidon caracteristica.

Al término del proceso, estos 4tomos se difunden nuevamente sobre
la superficie catddica (que por efecto geométrico se concentran en la
superficie cilindrica), o bien en las paredes del tubo de vidrio. Los limites de
deteccién de atomizacion con llama son de 3 x 10* a 20 ppm (mg/l) para los

elementos metalicos.

Para el caso de atomizacidén sin llama, la sensibilidad aumenta de 10
1000 veces ; aqui la muestra se deposita sobre una superficie conductora
calentada eléctricamente, llevando después -el calcinado hasta 2000°C o

3000°C.

Basicamente un espectrofotdmetro consta de las siguientes partes : -
-una fuente (que es un tubo de cdtodo huecq) que envia una radiacion
especifica que es interceptada por un divisor periddico (eliminador de las
posibles interferencias), de este divisor se emite la radiacién incidente (Po),
que activa el plasma (con las particulas elementales gaseosas .presentes en
la llama), del plasma proviene la radiacién P {(haz de radiacion resultante del
intercambio energético entre los fotones excitados y las particulas
elementales de la muestra) esta radiacion P atraviesa el filtro o
monocromador que dirige finalmente la senal radioactiva a un detector y a

un dispositivo de lectura.
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A 2.5 g de la muestra previamente molida, se le transfirid a un crisol
de alimina, cubierta con 2.5 g de carbonato de sodio y calcinada hasta 950
+ 50°C durante 3 horas. Se colocé en un papel filtro No. 41 y se transvasé
su contenido soluble mediante lavados con 100 ml de una solucion

clorhidrica 1 :1 a un matraz de aforacién con capacidad de 250 ml.

La silica remanente en el filtro fue desecada previamente a 1000°C
en una estufa y finalmente se calcind el papel filtro dentro de un crisol de

porcelana, enseguida se evalué gravimétricamente el contenido de silica.

La solucién contenida en el matraz de aforacién fue usada para
determinar los demas elementos presentes en la muestra, el sodio se
determiné por diferencia, ya que se adiciond desde el principio en la

disolucion de la muestra.

Se hicieron las mediciones para cada elemento, de acuerdo con las
instrucciones del espectrofotémetro, ajustando las condiciones 6ptimas para
cada deteccion ; en cuanto al voltaje, tipo de fuente usada, llama oxidante o

reductora, dimensiones de la longitud de onda.

gl FLEXOMETRO INETZSCH.

Este aparato nos permite evaluar la resistencia mecénica a la flexién
que opone un material dado. El esfuerzo mecanico es indicado mediante un

momento flexor cuya férmula es :

M =FexLlsxf

Siendo: M: = momento flexor, N mm
Fe = esfuerzo de flexion
f = factor de conversién, 100 para G1
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El momento de resistencia o volumen del material ensayado, que se
opone al momento flexor, corresponde a la seccién transversal que resiste a

este momento.

El momento de resistencia depende de la geometrig de la seccidn

transversal y usualmente puede ser :

a) Rectangular

F
h W= h?* b
7 6
b
b) Circular
F
W= ad?
32
c) Circular con una oquedad circular central
F
\%
d2 W=z (d*-d:)
32

di
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d) Hexagonal

S

Siendo : h= espesor, b= anchura, di= didmetro total, d2= didametro de la
oquedad y s= longitud de la arista. 1= constante geométrica, 3.1416.

El esfuerzo por ruptura es :

Er= Mr , Ncm?
Me .

Aunque la unidad de presién o esfuerzo es dada en N m?, Pascales,

por razones practicas, se convierten los Newtons por centimetro cuadrado
en kilogramos fuerza por centimetro cuadrado, dividiendo Jos N cm? entre

9.81.

El flexémetro béasicamente consta de un soporte metélico, una
estructura vertical que sostiene todos los controles del aparato : el switch
de encendido y apagado, €l brazo de (a palanca, el elevador de la barra
flexora, la rastra, las barras soportes, la barra flexora, el aditamento para los

contrapesos, el control del paro automatico y el botén de encendido.

El material a ensayar, debe ser previamente conformado, por lo que se
debe someter a un proceso de molienda, humectacién, atomizacién,

compactacion y finalmente cocido en el horno.

El material ya conformado a ciertas dimensiones, puede ser ensayado

en crudo, en seco y/o solamente cocido. Como en crudo, e! material esta
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mas fragil, usualmente se aplica como rango de presién maxima 150 N. El

material cocido, por tener mayor resistencia se aplican rangos mayores..

Se calculé el esfuerzo de ruptura en unidades de Kgr cm™,

h) MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO.

Es un equipo que registra meéediante sondeos con electrones la

configuracion topogréfica o morfolégica de los materiales.

Los electrones son producidos en un filamento de tungsteno (catodo),
el haz de electrones es atraido por el anodo, pero son colimados por una
prolongacién del catodo en forma de copa, que los concentra, debido a la
gran diferencia de potencial que tiene el dnodo con respecto al catodo, los

electrones sufren una gran aceleracion.

El haz de electrones acelerados actia como una lente electrostéatica
con resolucidn efectiva de 75 000x a una longitud de onda de 40 A. En
comparacion con la microscopia Optica, ésta solamente alcanza una

resolucion de 2 000x en el espectro visible.

Los electrones acelerados son conducidos a través de una columna
que cuenta con lentes electromagnéticas. Estas lentés enfocan el haz de

electrones sobre la muestra, el didmetro del haz varia entre 0.1 a 1 micra.

Mediante el microscopio &ptico se localiza la hona que - sera

bombardeada. El bombardeo electrénico ocasiona dos tipos de colisiones :
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la colisién elastica, que es la interaccién entre el electrén acelerado y un
ndcleo de la muestra, el electrédn incidente sale nuevamente de la muestra
con la misma energia con la que penetré, a estos electrgnes se les llama

electrodispersos (bse).

El otro tipo de colision es la llamada no elastica, en la que
interaccionan dos electrones : el acelerado y un electrén de la muestra. Esta
colision produce absorcién energética que la muestra libera de diferentes
formas : radiacion X o en forma de electrones secundarios. La energia de
los electrones secundarios es la que proporciona las imagenes superficiales

de la muestra.

El equipo de microsonda consta de varios sistemas : -a) un sistema de
iluminacién que cuenta con el aparato productor de electrones por medio de
varios lentes electromagnéticos y en ella se establece la distancia de trabajo,
la distancia de trabajo indica el nivel de penetracién de los electrones ; b) un
sistema de vacio, que remueve los gases residuales presentes en la columna
y que podrian interferir con la resolucién de la imagen ; ¢) un sistema de
informacion que registra los datos liberados por la muestra bombardeada por
lo electrones ; d) un sistema fotografico que registra la imagen de la muestra

en el drea de interés.

La muestra en forma de una pastilla, fue recubierta con papel de
aluminio, tanto su Base como en toda su circunferencia. La superficie
expuesta a la radiacion electrénica, se recubrié con grafito y se colocé en el
objetivo aplicandole un voltaje de 15 kV, se trabajé a dos aumentos : 500 y
1 000x, que corresponde a 50 y 100x como valor del objetivo y 10x es el

valor dado al ocular.
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i) HGRNO DE GRADIENTE (LAB-THERM).
Es un horno que permite en una sola operacion de quemado obtener
informacion del efecto térmico a diferentes gradientes, sobre una misma

muestra.

Consta basicamente de un horno calentado eléctricamente, una barra
calefactora provista de termopares, de un regulador de voltaje que disipa la
corriente eléctrica que pasa por el elemento calefactor de tal manera que se
obtiene un cierto gradiente térmico para cada seccién de la barra

calefactora. Mediante un indicador digital se obtiene esta informacidn.

Se colocaron las muestras, pastillas, dentro del horno y se fijaron los
siguientes pardmetros : ciclo de calentamiento de 10°C/miny, tiempo total de

120 minutos en atmosfera de aire.
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1. Vidrio 6. Agua como refrigerante
2. Filamento de tungsteno 7. Anodo

3. Vacio 8. Ventanilla de berilio

4. Radiacién x 9. Copa metélica enfocadora
§. Cobre (extensién de catodo)

Z o ! 7, L : 777 77
D2
: : y774 Y77

L)”_”f‘ T 77 777 m>

el U ) )

Figura 2.1 Esquema de un tubo generador de Rayos-X.
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3. EXPERIMENTAL

En este trabajo se utilizaron lodos cerdmicos, los cuales son materiales
residuales concentrados en fosas de sedimentacién. Estos lodos se
mezclaron con un soporte ceramico buscando su inmovilizacién con el

mismo.

3.1 ORIGEN Y EXTRACCION DE LOS LODOS CERAMICOS UTILIZADOS PARA
ESTE ESTUDIO.

Los lodos ceramicos proceden de los procesos de esmaltado, el cual -
se ha acumulado y desecado por efecto de la radiacién solar y el viento
adquiriendo por los tanto el aspecto de un material aterronado de color

blanco grisaceo.

Para su extraccién se utilizd una pala mecédnica que lo apilé y
mediante un muestreo aleatorio, se obtuvo.una muestra representativa de
30 kg.

3.2 CARACTERIZACION DE LOS LODOS CERAMICOS.

Para su caracterizacién fue sometido a la siguiente serie de andlisis :
quimico, dilatométrico, termogravimétrico, térmicodiferencial,

difractométrico, de fusibilidad y de color al quemar a 1000°C.-
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al ANALISIS QUIMICO.
2.5 g de la muestra previamente molida se transfirieron a un crisol de
alimina cubierta con 2.5 g de carbonato de sodio y se calcinaron hasta 950

+ 50°C durante 3 horas.

El producto obtenido fue colocado en un papel filtrc No. 41 y
transvasado su contenido soluble mediante lavados con 100 ml de una
solucién clorhidrica 1:1 a un matraz de aforacién con. capacidad de

250 ml.

La silica remanente en el filtro fue desecada previamente a 100°C en
una estufa y finalmente se calciné en el papel filtro dentro de un crisol de

porcelana y enseguida se evalué gravimétricamente el contenido de silica.

Con respecto a la solucién contenida en el matraz de aforacién, la
misma fue usada para determinar los demas elementos presentes en la

muestra.

El sodic se determind por diferencia, Ya que una parte del misma fue
adicionada desde el principio para la disolucién de la muestra. Se hicieron
las mediciones para cada elemento, utilizando el eépectrofotémetro de
absorcién atémica marca Varian, ajustando las condiciones éptimas para
cada deteccion, tipo de flama (segin el elemento a evaluar fue el tipo de

l[Ampara o fuente, y la longitud de onda utilizada).

b) ANALISIS DILATOMETRICO.
A la muestra sujeta a estudio, se le adicioné agua suficiente para

formar un material pastoso, que fue vaciado en un molde de madera y que
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se dejo secar lo suficiente para ser manejable. Del mismo se seccioné una
pequena barra de aproximadamente 10 cm de longitud- por una base de

1x2 cm y que fue cocida a 1000°C.

La barrita obtenida se corté exactamente a 5 cm y fue colocada en
horno del Dilatémetro Orton EK-2 dentro del portamuestras, fijando como
temperatura maxima 1000°C, a wuna velocidad de calentamiento de

5°C/min, en atmdsfera de aire y con un multiplicador de expansion de 0.1.

c) ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO.

Aproximadamente 35 mg de la muestra finamente molida fue
introducida en el horno dentro de la canastilla que posee el analizador marca
Dupont, se aplicéd una velocidad de calentamiento de 10°C/min, a un

potencial de 20mV/ecm con una atmdésfera de aire.

d) ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL.

Una muestra finamente molida, de aproximadamente 80 mg, fue
colocada en un crisol de platino que posee el analizador marca Dupont,
fijlando una velocidad de calentamiento de 10°/min con yna atmésfera de

aire con un flujo de 0.2 lb/min.

el ANALISIS DIFRACTOMETRICO.
Se pesé aproximadamente 1 g de muestra molida previamente en un
mortero de agata y tamizada por la malla 325 (45 micras), esta muestra - fue

levemente compactada dentro de un pequeio contenedor de acero.

Se usé un filtro de niquel, las medidas angulares fueron desde 5°
hasta 90°, la longitud de onda promedio fue de 1.5418 A y el tiempo de

exposicion fue de 40 min.
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f ANALISIS GRANULOMETRICO.

La muestra se molturé en un molino con bolas de alimina y se tamizé -
por malla 100 (150 micras). Enseguida se desecé en una estufa hasta peso
constante y se le determind su densidad real mediante el método

picnométrico.

3 g de muestra fueron dispersados en 30 ml de una solucién con
0.05% hexametafosfato sdédico. La suspensidon resultante fue agitada con
una barrita magnética durante 3 .minutos, enseguida se transvasé la

suspension a una camara del equipo. El andlisis se obtuvo en 20 minutos.

g ANALISIS DE FUSIBILIDAD.
Fueron colocadas las probetas dentro del horno de gradiente marca
Lab-therm y se fijaron los siguientes parametros: velocidad de calentamiento

de 10°C/min, tiempo total de 120 minutos en atmésfera de aire.

h) COLOR AL QUEMAR A 1000°C.
Las probetas fueron colocadas en un horno y quemadas a 1000°C;

una vez extraidas del mismo, se evalué el color desarrollado.

3.3 SOPORTE CERAMICO UTILIZADO EN ESTE ESTUDIO.

El soporte ‘ceramico estd constituido por una mezcla de materiales
arcillosos que lleva adicionado un electrolito generalmente trifosfato sddico,
(tripolifosfato) NasPs01, este electrolito permite a la suspencion de esta
muestra tener una baja viscosidad, que le proporciona la fluidez necesaria
para transportar dicha suspencion a través de las tuberias, Idesde la cisterna

(depésito de la suspencion) hasta el atomizador donde es sometido a un
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proceso de aglomeracién de sus particulas a un tamano y humedad

controlada.

Estas particulas aglomeradas, constituyen el soporte cerdmico una vez
compactadas, mediante el proceso de prensado, en el cual el material
atomizado es colocado en un molde o plato fijo y es comprimido

hidraulicamente por un plato mévil accionado por un émboldg.

Como es un material plenamente identificado en el proceso, solamente

se le analizd difractométricamente.

3.4 NEzZCLADO DEL LODO CERAMICO CON EL SOPORTE CERAMICO.

Se mezclaron en varias proporciones, el lodo cerdmico, desde 5 al

50 % con el soporte cerdmico.

Debido a que tienen diferente granulometria; el lodo cerdmico es un

polvo y el soporte cerémico es granular, fue necesario homogeneizarlos.

Para esto, se procedid a formar pastas de cada mezcla con agua
destilada en una proporcién aproximada al 30%. Se utiliz6 una mezcladora
para pastas densas, marca Hobart, en la cual se incrementé paulatinamente

la velocidad de mezclado hasta conseguir una pasta densa.

Las pastas obtenidas, se vaciaron sobre la superficie porosa de un

azulejo y se dejaron secar en una estufa hasta que el material se agrietd.
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Cada pasta desecada, agrietada, fue molida en un molino con bolas de
alimina a un molturado de 200 mallas (75 micras). Las pastas molturadas
fueron guardadas dentro de recipientes herméticos durante 3 dias, a fin de
homogeneizar su contenido de humedad, posteriormente se les determiné su
contenido de humedad, por diferencia de peso después de secarlas durante

2 horas.

A estas mezclas, se les adicioné agua destilada con un rociador y se
les dejé en reposo dentro de los recipientes herméticos a fin de igualar la

humedad en cada una de sus particulas.

Después de evaluar el contenido de cada muestra de material
molturado y humectado, se procedié a eliminar por compresién sus

porciones aterronadas.

Se repitid este procedimiento cada tercer dia, ha,sta obtener una

variacién de la humedad de + 0.1% en ese conjunto de muestras.

Con estas muestras molturadas y humectadas similarmente,
diferiendo solamente en su contenido de lodo-soporte, se prepararon las

probetas.

Las probetas son el material compactado en una prensa manual a 10
toneladas métricas, 20000 Ibs o 9.07 toneladas métricas, v guemadas en
un horno de rodillos a 1100°C. Las probetas ya quemadas fueron

sometidas a varios ensayos fisicos.
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3.5 ENSAYOS FisICOS.

Las probetas quemadas se sometieron a ensayos fisicos, tales como
la absorcién de agua, la contraccidn lineal total y la resistencia a la
flexiéon, que permitieron evaluar las tendencias de comportamiento del

material en los llamados diagramas de coccién.

El diagrama de coccion es un método experimental para el control y
formulacién de materiales cerdmicos. Podemos definirlo como la
representacién gréafica de propiedades relacionadas con la temperatura,
donde x corresponde a una variable del proceso y la y representa las
propiedades fisicas del material, en este caso, es la absorcién de-agua y

la contraccidn lineal total (Figura 3-1).

AL (%) 1 A, (%)

PARAMETRO VARIABLE

PARAMETRO VARIABLE
CONTRACCION TOTAL AL
ABSORCION DE AGUA, (Al.

Figura 3.1 Diagrama de coccidn con sus variables.
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a) La absorcién de agua corresponde al porcentaje de porosidad abierta
que esta presente en el material y que se expresa mediante la formula

siguiente :

A= M-D x 100
D

Siendo : M= masa saturada, D= la masa seca y A= absorcién de agua.

La masa saturada (M),se obtiene pesal_'ndo inmediatamente la muestra
que fue inmersa y hervida en agua destilada durante 5 horas, después fue
reposada 24 horas en esa misma agua y finalmente extralda del seno del
liquido y retirada con una jerga himeda el exceso de agua superficial, esta

cantidad de agua corresponde a la absorbida por los poros abiertos.

La masa seca (D), es la cantidad de material sin oclusién de agua en.
sus poros. Se obtiene secando la muestra hasta péso-constante, mediante
calentamiento en una estufa a 150°C, siendo' seguido de un enfriamiento a.

temperatura ambiente en un desecador.:

b) La contraccién lineal total.

La contraccion lineal total es el cambio dimensional de la muestra
compactada por prensado o moldeo, sometida al ataque térmico Yy
consecuentemente a efectos de deshidratacién, cambios estructurales y

densificacion.

Se aplicé considerando como parametro dimensional el didmetro de

las probetas. Su férmula es :

C= Do-Dr x 100
Do
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Siendo : C = contraccidn lineal total
Do = diametro inicial
Dt = didmetro final

c) Como evaluacion adicional importante, se determiné también la
resistencia a la rotura por flexién. Esta resistencia mecéanica es indicativa del

grado de indeformabilidad de un material ceramico dado.

La férmula aplicada al esfuerzo por flexién fue :

et = 3 Fefls
2h: b

Siendo : er = esfuerzo por flexién, Nem™
= carga por ruptura, N
= factor modificado, 100
= separacién entre los apoyos, cm
h = espesor de la muestra, cm
b = anchura de la muestra, cm
Por fines practicos se convierten los Nem? a Kgcm?,

F< @

La muestra ensayada en el flexdmetro marca Netzsch 401-3, fue una
barrita obtenida de la probeta con una anchura aproximada de 2 cm, se
aplicé una carga minima de 600 N, la distancia entre los apoyos fue de

5 cm vy su velocidad de carga fue de 100, G1. -

Una vez preparadas {as muestras, cuyo contenido de lodo ceramico
fluctud desde O hasta 50%, fueron moldeadas las correspondientes probetas
a una presién de 10 toneladas métricas, con una humedad de 5.6 £ 0.1%, a
una granulometria de 200 mallas y quemadas en un ‘horno de rodillos a

1100°C.

Se encontré que la muestra con un contenido de 15% en lodo
ceramico, estd dentro de las especificaciones para un soporte ceramico, por

lo cual se tomé esta formulacion para el desarrollo de este estudio.
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Previamerite también se estudiaron algunas caracteristicas del material

tanto en crudo como en cocido.

A la muestra en crudo se le determind su distribucién granulométrica
y su tamano promedio de particula. A la muestra cocida a 1100°C se le
determind su expansiéon térmica desde 25°C hasta 500°C, al material
cocido a 1150°C se le determinaron las fases presentes, el grado de
sinterizacién comparado con una muestra del soporte cerdmico sin adicidon

de lodo cerdmico y también la lixiviacién del PbO presente.

a) El grado de sinterizacion se obtuvo en un microscopio electrénico de
barrido marca Carl-Zeiss. Las probetas fueron recubiertas con papel
aluminio, tanto en su base como en toda la circunferencia. La superficie
expuesta a la radiacién electrénica, se recubrié con grafito, se colocé en el

objetivo aplicandole un voltaje de 15 kV y.dos aumentos, 500x y 1000x.

b) La lixiviacidn del PbO se realiz6é mediante el ataque del 4cido acético a
una probeta inmersa completamente en dicho d4cido durante 24 horas a una
temperatura de 25°C. La extraccién del PbO disuelto en el dcido acético fue

realizado en un espectrofotémetro de absorcién atémica.

3.6 DIAGRAMAS DE COCCION.

Con respecto a los diagramas de coccidn, se elaboraron cuatro tipos,
de acuerdo con el pardmetro de proceso considerado como variable : la
presién de formado, la humedad del material, la temperatura de coccidn y la

granulometria del material.
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a) Diagrama de coccidn a prensado variable.

Mediante un rociador, se les adicioné agua destilada a las muestras,
hasta conseguir una humedad de 5.8 + 0.1%. Se formaron las pastillas
aplicando presiones desde 4 hasta 16 toneladas métricas, conservando-
constante la granulometria y el subsiguiente quemado de las mismas a una

temperatura de 1100°C.

b) Diagrama de cocciéon a humedad variable.
Se prepararon varias muestras, humectadas a varios porcentajes de

humedad, dejando solamente una muestra desecada completamente.

Se prensaron con las siguientes humedades: 0. 2.4, 5.0, 7.0,9.6 y
11.5%, el valor del prensado fue de 10 toneladas métricas, a la

granulometria minima de 200 mallas y su quemado a 1100°C.

c) Diagrama de coccién con granulometria variable.
La muestra con un 15% de lodo ceramico fue separada en dos
porciones : el retenido en la malla 100 (150 micras) y la porcion tamizada

por la malla 200 {75micras).

Se prepararon varias mezclas, adicionando progresivamente el material
_grueso, 150 micras, desde 3.8% hasta 50% del mismo. Se dejaron
constantes los demas parametros : la presidon de formado, 10 to-neladas
métricas, la temperatura de coccién, 1100°C, y la humedad promedio de
0.8 + 0.1%. El contenido de humedad no fue posible incrementarlo porque

el agua apelmaza los granulos.
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4. DISCUSION DE LOS RESULTADQS

4.1 CARACTERIZACION DEL LODO CERAMICO.

a) ANALISIS auimico.

El anélisis quimico efectuado por absorcién atémica rgvelé que tiene una
concentracion de 0.38% de PbO (Tabla 4.1), que de acuerdo a las normas
CRETIB, es un material residual que debe eliminarse y evitar que cause un
impacto ecoldgico negativo. Su presencia confirma que 'este residuo se formé
desde los inicios de la actividad cerdmica de la planta. .Sus compuestos

imparten fusibilidad y brillantez a los esmaltes.

% PESO

SiO2 47.67
Al203 29.85
Fe20s3 0.53
Mg0o | 0.03
CaO 14.96
K20 6.55
PbO 0.38

99.95

Tabla 4.1 Andlisis quimico por absorcién atdmica del lodo cerdmico.

b) ANALISIS DILATOMETRICO.

La curva dilatométrica muestra la presencia del cuarzo, por la inflexién
que sufre la curva a 573°C y que ‘representa la conversion del cuarzo a
(trigonal) al cuarzo B (hexagonal). También indicd un coeficiente de expansién
térmica a 500°C de 73.7 x 107 mm/mm®°C, que nos presenta un tipico

material para esmaltado, Figura 4.1 P-41.
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Un soporte cerdmico debe tener una expansién, entre 80 a

90 x 107 mm/mm?®C.

Asi cuando la estructura esmalte-soporte es sometida a esfuerzos por

efecto térmico, el esmalte tendra estabilidad dimensional porque su soporte se

expande en mayor grado que el esmalte y.consecuentemente al enfriarse se -

contrae en mayor grado que el esmalte y somete al esmalte a un esfuerzo por
compresién.
El esmalte puede soportar un 10 % mayor esfuerzo en compresién que por

esfuerzo de tension.

Contrariamente si e! esmalte tuviese mayor expansion que el soporte, durante
el proceso de enfriamiento, el esmalte sufriria un esfuerzo por tension que lo

haria muy inestable, facilmente se desprenderia, (20).

El coeficiente de expansién del soporte utilizado en este estudio fue de 86.3 x
107 mm/mm©®C, experimentalmente se ha encontrado que un decremento de
0.06% del coeficiente de expansién en el esmalte con respecto al del soporte

utilizados en los productos de loza es satisfactorio.
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c) ANALISIS DEL TAMANO DE PARTICULA.

El anédlisis del tamafo de particula promedio realizado en el Sedigraph
5100 reporté un valor de 6.26 pum, con una buena distribuqién granulométrica,
que es indicativa de un material con muy buen poder cubriente, como se

requiere para los esmaltes, Tabla 4.2 P-44 y Figura 4.2 P-45,

El tamafo de particula, es un factor muy importante en los procesos
ceramicos, porque las reacciones en el estado sélido se incrementan con la

finura de los materiales.
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DIAMETRO, pm % AcuMuLADO | % INTERVALO
150.0 99.9 0.1
100.0 99.8 0.1

80.0 99.9 -0.1
60.0 99.9 -0.1,
50.0 99.6 0.2
40.0 98.7 0.9
30.0 95.2 3.5
25.0 91.6 3.6
20.0 86.2 5.4
15.0 77.8 8.4
10.0 64.7 13.0 |
8.0 §7.5 7.3
6.0 48.7 8.8
5.0 48.1 5.6
4.0 37.0 6.1
3.0 30.6 6.5
2.0 24.4 6.2
1.5 20.4 4.0
1.0 15.1 5.3
0.8 12.7 2.4
0.6 10.2 2.5
0.5 8.5 1.6

Tabla 4.2 Distribucién tubular y tamaiio promedio de particula en el lodo cerdmico.
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d) ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO.

El andlisis termogravimétrico indicé que a 100°C se detecté un leve
decremento de 0.4 % en el contenido mdsico, debido a la presencia de agua

higroscépica.

También sefalé otra pérdida maésica de 4.8 % a 725°C debido a la

evolucién gaseosa del lodo ceramico, fig. 4.3.

Su analisis quimico reporté la presencia del calcio, gue .usualmente en

este tipo de materiales procede de la calcita (CaCOs), que es descompuesta

térmicamente a 825°C, pero por la presencia de minerales contaminantes y la
finura de los mismos, se incrementd la velocidad de reaccion a una

temperatura menor.
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el ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL.

El andlisis térmico diferencial mostré dos reacciones endotérmicas,
una a 100°C, debido a la presencia de agua higroscopica. La otra reaccién
endotérmica ocurrid a 775°C y es indicativa de [a presencia de los

feldespatos anortita y/o albita.

La anortita, CaAlz25i20s, y la albita, NaAlSiaOs, sufren fenémenos de
inversion en el intervalo de 700-900°C, Figura 4.4 P-50.

Estos feldespatos son muy usados en la industria ceramica, por su accién

fundente.

Al fundir las particulas reaccionan quimicamente con ellas.

f) ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS X EN POLVO.
El anélisis difractométrico evidencié la presencia de los feldespatos
anortita y albita, ademdas mostrd la presencia de otros materiales ceramicos:

el cuarzo y la wollastonita, Tabla 4.3, Figura 4.5 P-51.

MINERAL SISTEMA CRISTALINO ¥ wﬁﬁ@“ﬁm &)
Albita Tricllnico NaAlSisOs
Anortita ) Triclinico CaAlzSi208
Cuarzo Hexagonal SiO2
Wollastonita Triclinico CaSiOs

Tabla 4.3 Fases presentes en el lodo cerémico.
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La anortita y la albita son materias procesadas con un alto grado de
pureza, se funden formado un vidrio donde el cuarzo se disuelve a una

velocidad proporcional a las impurezas incluidas en la estructura del mismo. -

contaminadas con silica (SiO,) y calcita (CaCO,).

En el TGA (analisis termogravimétrico), se evidencia la evolucién de un gas,
CO, que procede de la calcita presente en el mineral wollastonita y que no

es detectado por el XRD (Difracciéon por rayos X) por aparecer en una

concentracion menor a 5%.

)] PRUEBAS DE FUSIBILIDAD.

Las pruebas de fusibilidad llevadas a cabo en un horno de gradiente
hasta 1300° C, demostraron que el lodo ceramico es un material
refractario, porque funde arriba de 1000° C, Figura 4.6 P-52.
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Discusién de los Resultados

Figura 4.6 Fusibilidad de lodo cerémico.

—La albita y la anortita son fundentes muy usados en la industria cerdmica para la
fabricacion de esmaltes, pero la presencia de la wollastonita, que es estable hasta la

temperatura de 1200°C, le confiere una alta fusibilidad al lodo cerdmico.

h) COLOR DEL LODO CERAMICO AL SER QUEMADO A 1000°C.
El lodo cerdmico fue quemado a 1000°C en un horno de rodillos y

desarrollé un color blanco-rosdceo.

La coloracién rosdcea proviene de la presencia del mineral de hierro

llamado hematita, Fe20s.
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Este mineral es el responsable del caracteristico color de los ladrillos. En
presencia del oxigeno el Fe20s no confiere fusibilidad a las arcillas, sin
embargo, en ambientes no oxidantes actia como un poderdéso fundente en

su forma reducida FeO.

4.2 CARACTERIZACION DEL SOPORTE CERAMICO.

Como el soporte ceramico es un material utilizado en el proceso,
solamente se determinaron sus fases, revelando el andlisis difractométrico la

presencia de calcita, la caolinita y el cuarzo, Figura 4.7 P-55, Tabla 4.4.

Calcita Rombohédrico

Caolinita Triclinico Al2Si20s(0OH)4
Cuarzo ] Hexagonal SiO2
Wollastonita Triclinica - B CaSiOs

Tabla 4.4 Fases presentes en el soporte cerdmico.
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La caolinita junto con la wollastonita proveen al soporte su
estabilidad dimensional.
La estructura de la caolinita se deshidroxila a 450°C a 650°C, se colapsa su
cristal a 980°C, se recombina nuevamente la aldmina y el cuarzo formando

la mullita.

, 450°C
AlzSi205(0H)———p 2H204 + AlOs «2 SiO:

Al:0z o2 Si02—2C L ALO: + 2 Si0:

980 °C

3 Al203 + 2 Si02 3 Al203 ¢2 SiO2

Respecto a la wollastonita es un material estable hasta 1200 °C

) 1200 °C
CaSiQ3  ———p Ca0 + SiO2

4.3 CARACTERIZACION DE LA MUESTRA QUE CONTIENE 15% DE LODO

CERAMICO.

al ANALISIS GRANULOMETRICO.

E! anélisis granulométrico del material en crudo mostré un tamano
promedio de particula de 8.56 um, Tabla 4.5 P-566, el incremento en el
tamano promedio de partfcula proviene de la adicién del soporte cerdmico
que contiene material granular. La distribucién granulométrica fue adecuada,
Figura 4.8 P-57, y permitié- un menor empaquetamiento de sus particulas

durante la compactacion.
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Discusion de los Resultados

DIAMEVRO, pm | % ACUMULADO | 9% INTERVALO |
150.0 100.0 0.0
100.0 99.8 0.1
80.0 99.7 0.1
60.0 99.0 0.7
50.0 97.6 1.4
40.0 94.2 3.4
30.0 87.0 7.2
26.0 81.6 5.5
20.0 74.4 7.0
15.0 65.6 8.9

10.0 54,1 11.5
8.0 48.3 5.8
6.0 41.2 7.1
5.0 36.9 4.3
4.0 32.0 4.9
3.0 26.5 5.5
2.0 20.0 6.5
1.5 16.5 3.5
1.0 12.5. 4.1
0.8 10.7 1.8
0.6 8.7 2.0
0.5 7.2 1.5

Tabla 4.5 Tamafio promedio de particula en la muestra que contiene 15% de lodo cerdmico.
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b) ANALISIS DILATOMETRICO.

El andlisis dilatométrico del material cocide a 1000°C mostrd un coeficiente
de dilatacion térmico en el intervalo de ( 25 a 500 )° C igual a 76 X107
mm/mm°C , Figura 4.9, P-59. Tedricamente deberia de corresponder a la sumatoria
de los productos de los coeficientes de c/ componente por el respectivo porcentaje
de cada uno, sin embargo, la porosidad proveniente de la evolucién del CO, que fue
producto de la descomposicion de la calcita inhibe la dilataciéon del soporte porque
los cristalitos se expanden dentro de los poros ( 21 ).

Se observa la inflexion de la curva aproximadamente a §75°C, que corresponde a la
inversion del cuarzod al cuarzo P

c) ANALISIS POR RAYOS -X EN POLVOS

El analisis difractométrico del material cocidoa 1150° C mostré la
presencia del cuarzo, la albita y la wollastonita, Tabla 4.6 y Figura 4.10, P-60.

ORI U
R e R O e e
Albita Tncllmco NaAlSan
Cuarzo Hexagonal Si0O;
Woellastonita Triclinico CaSiO;

Tabla 4.6 - Fases presentes en el producto cerdmico cocido a 1150°C
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Discusion de los Resultados

d) ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO EN PROBETAS QUEMADAS
A 1150°C.
La deteccién con esta técnica revelé en las imigenes que la probeta
con 15% de lodo cerdmico tiene mayor sinterizacién que la probeta que

solamente contiene el soporte ceramico. Figura 4.11 P-62.

La albita presente en el lodo cerdmico actlia de dos maneras, ‘como

fundente y cementante.

Funde el cuarzo a la temperatura de 700 °C y este liquido que penetra en
los intersticios del material, finalmente promueve la unién de las partfculas

del mismo cuando finalmente se enfrian.

e) ANALISIS DEL PBO DE UNA PROBETA QUEMADA A 1150°C.
Dado que la muestra con 15% de lodo cerdmico contenfa 5.7 mg de
PbO / kg de material, se determind por absorcién atémica el porcentaje de

PbO extraido de la misma, siendo menor a 5 mg/kg de material. -

—Este valor minimo a 5 mg de.PbO es indicativo -de la estabilizac/dn del 6xido en la’
estructura del soporte y que solamente se logré la extraccién &l cabo de una inmersion
completa en &cido acético al cabo de 24 horas (que no son las condiciones ordinarias de uso

para este tipo de materr‘él, Anexo No. 1).
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119
vaal

SOPORTE CERAMICO A 500X. SOPORTE CERAMICO CON 15 %
DE LODO CERAMICO A 500X.

SOPORTE CERAMICO A 1000X. SOPORTE CERAMICO CON 15 %
DE LODO CERAMICO A 1000X.

Figura 4.71 MICROSCOPIAS ELECTRONICAS POR BARRIDO, DE MATERIALES
COCIDOS A 1150 °C.
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MUESTRA LoDo - % EN - . | COEFICIENTE | CONTRACCION | RESISTENCIA

CERAMICO, ‘| FORMULAFA-1 . DE TOTAL, % | A LA RLEXION,:

% 27/1. _, 1 ABSORCION, KGICMz_ ]

o % e
1 0 100 17.2 0 175
2 5 g5 16.5 0.17 227
3 10 90 17.5 0.35 216
4 15 85 16.8 0.17 218
5 20 80 17.2 0.70 240
6 25 75 16.2 1.00 203
7 30 70 15.0 1.76 262
8 35 65 15.3 1.76 271
9 40 60 7.3 5.10 312
10 45 55 2.5 7.70 356
11 50 50 1.8 7.00 456

Presién = 10 toneladas métricas.

Humedad = 5.6 + 0.1%.
Temperatura = 1100°C.

Granulometria = malla 200 (75 pm).

Tabla 4.7

Coccién a compasicion variable.
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Tomando como base la muestra con 15% de lodo ceramico, se
elaboraron los diagramas de coccién con variabilidad en un parametro de
proceso. estos parametros fueron la presion de formado; la humedad del

material, la temperatura de coccion y la granulometria del material.

al DIAGRAMA DE COCCION A PRESION DE FORMADO VARIABLE,

Este diagrama mostré que la contraccidn lineal total y la absorcién de
agua tienen una tendencia inversa al incremento de [a presién. a presiones
mayores a 10 toneladas métricas, la contraccién lineal total se torné positiva

{expansién).

La resistencia a la flexibn no muestra una tendencia definida, a una
presiéon de 10 toneladas métricas, se obtuvo la mayor resistencia mecénica a

la flexién. Figuras 4.13, 4.14 P-66, Tablas 4.8-9 P-67.

05 2
AL % , A%
osf o/

| — .

Presion, ton.

Figura 4.13 Diagrama de coccidn a presién variable
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135

A, %

Presién, X 107 Pa

Figura 4.14 Diagrama de coccién a presién variable.

Debido a que los cristales de la caolinita y otros minerales arcillosos

laminacién (22).

tienen forma de hojuelas (su area transversal es considerablemente mayor
que su espesor} a mayor compactacion es mayor el reacomodo de estos
cristales, de tal manera que al ser sometidos al efecto térmico, se expanden

laminando al material, por lo tanto a presiones elevadas ocurrié el efecto de

66




Discusion de los Resultados

MUESTRA PRESION DE CONFORMADO COEFICIENTE CONTRACCION RESISTENCI'A A
DE ABSORCION, | TOTAL, % LA FLEXION,
% KG/cM?
TONS, METRICAS | (KGr/CM?)
12 4 154.0 18.1 0.40 154
13 6 231.1 16.8 0.45 193
14 8 308.1 16.4 0.17 153
18 10 385.1 15.9 0.15 172
16 12 462.1 15.1 0.12 166
17 14 5391 15.3 -0.14 177
18 16 616.2 15.9 -0.15 133
Composicién = 15% de lodo cerdamico en la férmula FA-27/1.
Humedad = 5.6 + 0.1%.
Temperatura = 1100°C.
Granulometria = malla 200 (75 pm).
Tabla 4.8 Coccién a presién variable.
ON 'RESlSTENCI“A A
& LAsmsxloN
KGFICM
154
193
153
172
166
177
133

Composicidn =
Humedad = 5.6 + 0.1%.
Temperatura = 1100°C.

Granulometria = malla 200 (75 um).

15% de lodo cerdmico en FA-27/1.

Tabla 4.9 Coccién a presidn variable.
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b) DIAGRAMA DE COCCION A HUMEDAD DEL MATERIAL VARIABLE.
En el diagrama se determiné que la absorcién de agua disminuye con
el aumento de la humedad del material. igual tendencia ocurre con la

contraccion lineal total que llega a sgr positiva (expansién).

La resistencia a la flexion se mantiene casi constante a partir de 5%

de humedad, Figura 4.5, Tabla 4.10.

Figura 4.15 Diagrama de coccidén a humedad variable.

MUESTRA | 'HUMEDAD; &  {:COEFICIENTE -DE' CONTRACCION : RESls*gENc“ 3
1+ 0A%.. | ABSORCION,.% . -
19 0.1 22.9 0.05, 703
20 2.4 19.5 -0.22 82.3
21 5.0 19.9 -0.36" | 144.8
22 7.0 18.6 -0.35 137.7
23 8.9 16.9 -0.15 143.8
24 11.5 16.1 -0.10 147.0

Composicién = 15% de lodo cerdmico en FA-27/1.
Prensado = 10 toneladas métricas.

Temperatura = 1100°C.

Granulometria = malla 200 (75 pm).

Tabla 4.10 Coccién 3 humedad variable.
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El agua tiene un efecto Ilubricante, que permite una mejor
compactacién, sin embargo esta compactacién origind que los cristales de
caolinita se reorientardn formando capas, cuya exfoliacién durante el

quemado, promueve la expansiéon del material.

La humedad éptima es de 5%, porque a mayores valores la resistencia
casi no varia y el exceso de humedad supone un mayor gasto energético: la

eliminacion de la misma.

c/ DIAGRAMA DE COCCION A TEMPERATURA VARIABLE.

En el diagrama se evidencié que la absorcién de agua y la contraccidn
lineal total disminuyen con el aumento de la temperatura de coccién. La
resistencia a la flexion aumenta proporcionalmente con el aumento de la
temperatura de coccién, (Figura 4.16, Tabla 4.11, P-70), ésto se debe al
incremento de la fase liquida arriba de 1000°C, que penetra en los
intersticios existentes entre las particulas. El mismo, que al solidificar actuia
como agente cementante, uniendo las particulas y confiriendo al material
una baja absorcién de agua, alta contraccion lineal total y gran resistencia

mecanica.

69



Discusion de los Resultados

al.o

. @ @
o

1+

18

L) -/""’"’0"”
1 @ - =
0 850 1000 1040 1100 1180

Temperatura’C

"

”

Figura 4.16 Diagrama de coccién a temperatura variable.

25.2
26 950 21.0 -0.95 33.8
27 1000 19.9 -0.54 92.5
28 1050 19.2 -0.36 98.8
26 1100 17.6 0.21 211.2
30 1150 12.4 2.16 229.6
Composicién = 15% de lodo cerdmico en la férmulaFA-27/1.

Humedad = 5.5 + 0.1%.
Presiéon = 10 toneladas métricas.
Granulometria = malla 200 (75 pm).

Tabla4.11

Coccién a temperatura variable.

—A partir de 1000°C se obtuve un material con buenas propiedades de absorcién de agua,

contraccién lineal total y resistencia mecanica.
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d) DIAGRAMA DE COCCION CON GRANULOMETRIA DEL MATERIAL VARIABLE.

El diagrama mostré un leve incremento en la absorcién de agua, la
absorcion lineal total al igual que la resistencia a la flexién no tuvieron
cambio significativos. La muestra que contuvo mayor porcentaje de material

grueso resultd agrietada, Figura 4.17, Tabla 4.12 P-72.

Figura 4.17 Diagrama de coccién a granulometrfa variable

71



Discusion de los Resultados

| TCOEFICIENTE DE | CONTRACCION | RESISTENCIA A ¥

' : \FLEXION, =%
38 20.6 -0.90 201.9
10.0 22.6 -0.94 207.3
20.0 20.6 -0.26 205.9
30.0 21.3 -0.90 259.3
40.0 21.0 -0.94 188.6
50.0 22.0 -0.98 .

* Todas las piezas estaban agrietadas.
Composicién = 15% de lodo cerdmico en FA-27/1.
Humedad = 0.8 £ 0.1%.

Temperatura = 1100°C.

Granulometria = malla 200 {75 pm).

Tabla 4.72 Coccibn a granulometria variable.

—Esto es indicativo de que las particulas gruesas (mayores a 150um) tuvieron una baja
compactacion por la minima humectacién de las mismas, ya que se favorecid una baja
lubricacion interparticula durante su prensado y aunado ésto a la irregular distribucién de!

material grueso contra el material fino.
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8.

CONCLUSIONES

5.1.- El lodo ceramico que fue estabilizado en el soporte ceramico promovié

fa densificacion del mismo segdn lo muestran los diagramas de coccién.

De acuerdo al parametro considerado como variable, se tiene lo

siguiente :

a) Diagrama de coccidn con la presidn como variable : la densificacion
del material aumenta proporcionalmente con el aumento de la presién,
sin embargo, una presién excesiva favorece la laminacién de la
estructura.

b) Diagrama de coccién con la humedad como variable : {a humedad del
material favorece la densificacion porque permite una mejor
compactacidn interparticula.

c) Diagrama de coccién con la temperatura como variable : el incremento
de la temperatura incrementa la formacién de la fase vitrea, que es la
responsable del sellado de los poros.

d) Diagrama de coccién con la granulometrfa como variable: la
densificacion no fue promovida con la adicion de material granular
levemente humectado que fomenté la formacién del fenomeno de

agrietado.

5.2.- ParAmetros recomendables :

a) Una concentracion de lodo cerdmico maxima de 3%..

b} Una presion de formado aproximada a 10 toneladas métricas, (385.1
kgrem3).

c) Una humedad aproximada a 5%.

d) Con una granulometria del material cercana a 4% en retenido en malla

100 y 96% que pase la malla 100.
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En base a los resultados obtenidos se concluye que la adicién de lodo
cerdmico a un soporte, nos permite |a eliminacidn del mismo y obtener dos
tipos de beneficios, el econémico porque la reutilizacion implica un ahorro de
materia prima total y el beneficio ecoldgico al inertizar un residuo clasificado
segun la Norma CRETIB como téxico y cuya acumulacién representa un

riesgo potencial de contaminacion.
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